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(57) Abstract 

A liquid crystal medium based on a mixture of polar compounds with positive dielectric anisotropy is characterised in that it contains 
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(57) ZusOTunenflBsung 



Die Erfindung betrifft ein flOssigkristal lines Medium auf der Basis eines Gemisches von polaren Verbindungen mil positiver 
dietekt ri sch e r Anisotropic, dadurch gekermzeichnet, dafl es eine oder mchrere Verbindungen der aUgemeinen Fonnel (I) en than, worin 
R, A 1 , A 2 , Z', Z 2 , Y, U und m die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung habcn. 
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Beiuolderivate und flOsslokrlstalllnes Medium 

MO * ,m - Verwendung fur elektrooptische Zwecke3^ s 
Medium enthaltende Anzekjen. «w*euna<seses 

^ndet da <fie optechen E*enschaften sofcher Substanzen dwch 
anoeteflte Spannuno beein«u» waden Wnnen. Ele*,ooZ£ VorioT 

S ~ " VerSChi0den6n Effekte " benihen. Derartige 
*hhingen , «nd beispielsweise Zelien mi, dynamischer StnJTSp 
Ze«en (Detonation aufaenchteter Phaser,). Gast/Wirt-ZeZ^zL„ 

^^ Sta, ' materiaBen m0SSe " ^ flU,e "<* thence 

^rTL eU I BU,e StaWWffl ^beretektrischen FeWemZ^ 

■w.en niedere Viskosrtat aufweisen und in den Zellen kurze An- 
t,e,e Schwe, te „span„ ungen und -n . B ho JZ£e, 

Weiterhin soOten sie bei Obficben Betriebstemperaturen d h in einen. 
floen,ne,e Mesophase besrtzen, beispielsweise fOrdie oben^ZZ 
knstane n der Regel ate Mischungen mehrerer Komponenten 
m-sehoar sind. Weite,* Eioenschaften. wie die eiektrisch. iJSSS. 
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Zellentyp und Anwendungsgebiet unterschiedlichen Anforderungen genQ- 
gen. Beispielsweise soften Materialmen fur Zelien mrt verdriltt nematischer 
Struktur eine positive tfelektrische Anisotropie und eine geringe elek- 
trische Leitf&higkeit aufweisen. 

5 

Beispielsweise sind fOr Matrix-FIOss^kristaltanzeigen mit integrierten 
nteht-Bnearen Elementen zur Schaltung einzelner Bildpunkte (MFK-Anzei- 
gen) Medten mit groBer positiver dfotektrfscher Anisotropie, breiten nema- 
tischen Phaser), relatfv niedriger Doppebrechung, sehr hohem spezift- 
1 0 schen WkJerstand, guter UV- und Temperaturstabintat und geringem 
Dampfdruck erwOnscht 

Derartige Matrix4T0ssfckristal!anzeigen sind bekannt Als nJchtfineare 
Elemente zur IntfvidueOen Schaltung der einzelnen Bildpunkte WJnnen 
1 5 beispielsweise akthm Elemente (d.h. Transistoren) verwendet warden. 
Man sprfcht dann von einer "aktiven Matrix", wobei man zwei Typen 
unterscheiden karm: 

1 . MOS (Metal Oxide Semiconductor) Oder andere Dioden auf Siflzlum- 
20 Wafer als Substrat 

2. DQnnfilm-Transistoren (TFT) auf einer Glasplatte als Substrat 

Die Verwendung von einkristaffinem SiDzium als SubstratmaterfaJ be- 
25 schrankt die DisplaygrOBe, da auch die modulartige Zusammensetzung 
verschiedener Tei kfisplays an den StOBen zu Problemen fOhrt 

Bei dem aussichtsreicheren Typ 2, welcher bevorzugt 1st. wird als elektro- 
optischer Effekt Obficherweise der TN-Effekt verwendet Man unter- 
30 scheidet zwei Technologien: TFTs aus Verbindungshalbleitern wie z.B. 
CdSe Oder TFTs auf der Basis von potykristalfinem oder amorphem 
Sifizium. An telztorer Technologie wird weltweh mil groBer IntensrOt 
gearbeitet 

35 
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Die TFT-Matrix ist auf der Innenseite der einen Glasplatte der Anzeige 
aufcebracht, wflhrend die andere Glasplatte auf der Innenseite die trans- 
parente Gegenelektrode tragi Im Vergteich zu der GrOQe der Bildpunkt- 
Elektrode ist der TFT sehr kteln und stOrt das Bild praktisch nicht Diese 
5 Technologie kann auch fOr voll farbtaugOche BikJdarstellungen erweiteit 
warden, wobei ein Mosaik von roten, grOnen und blauen Filtem derart 
angeordnet ist, daB je ein Fitterelement einem schaftbaren BildeJement 
gegenGberiegt 

10 Die TFT-Anzeigen arbeiten Obficherweise als TN-Zellen mft gekreuzten 
Polarisatoren in Transmission und sind von hinten befeuchtet 

Der Beg riff MFK-Anzeigen umfaBt Wer Jedes Matrix-Display mit integrier- 
ten nichtlinearen Bementen, dh. neben der aktiven Matrix auch Anzeigen 
15 mit passiven Bementen wie Varistoren Oder Dioden (MIM « Metall-lsofe- 
tor-Metall). 

Derartige MFK-Anzeigen eignen steh insbesondere fQrTV-Anwendungen 

(z.a Taschenf emsener) oder fOr hochinformative Displays fOr Rechner- 
20 anwendungen (Laptop) und im Automobfl- oder Rugzeugbau. Neben 

Problemen hinsichtfich der Wnkelabhangigkert des Kontrastes und der 

SchaltzeHen resultieren bei MFK-Anzeigen SchwierigkeHen bedingt durch 

nicht ausreichend hohen spezifischen Widerstand der ROsstgkristaJI* 

mischungen [TOGASHI, S.. SEWGUCHI. K., TANABE, H. ( YAMAMOTO, 
25 E.. SORIMACHI, K., TAJ1MA, E. f WATANABE. H., SHIMIZU. K. Proa 

Eurodisplay 84, Sept 1984: A 210-288 Matrix LCD Controlled by Double 

Stage Diode Rings, p. 141 ff, Paris; STROMER, M.. Proc Eurodisplay 84. * 
Sept 1984: Design of Thin Film Transistors for Matrix Adressing of Tele- 
vision Liquid Crystal Displays, p. 145 ff, Paris]. Mit abnehmendem Wider- 
30 stand verschlechtert sich der Kontrast einer MFK-Anzeige und es kann 
das Problem der "after image elimination" auftreten. Da der speziftsche 
Widerstand der Flussigkristallmtschung durch Wechselwirkung mit den 
inneren Oberflachen der Anzeige im aflgemeinen Qber die Lebenszeit 
einer MFK-Anzeige abnimmt, ist ein hoher (Anfangs)- Widerstand sehr 

35 
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wichtifl. urn akzeptable Standzeiten zu erhalten. Insbesondere bei tow- 
vott-Mechungen war es bisher nicht mOgfich. sehr hohe spezifische 
Widerstande zu realisieren. Weiterhln 1st es wichtig. da6 der spezifische 
Wderstand sine moolichst geringe Zunahme bei steigender Temperatur 
sowie nach Temperatur- uncVoder UV-Belastung zeigt Besonders nach- 
teffig smd auch die Tieftemperatureigenschaften der Mischungen aus dem 
Stand der Technik. Gefordert wird. daB auch bei tiefen Temperaturen 
■cone KnstaHisation und/oder smektische Phasen auftreten und die Tem- 
peraturabhangigkeit der Viskositat moglichst gering ist Die MFK-Anzeigen 
aus dem Stand der Technik genOgen somit nicht den heutigen Anforde? 
rungen. 

Es besteht somit immer noch ein groSer Bedarf nach MFK-Anzeigen mil 
sehr hohem spezifischen Widerstand bei gletehzeWg groBem Arbeits- 
temperaturbereich, kurzen Schaltzeiten auch bei tiefen Temperaturen und 
niednger Schwellenspannung, die diese Nachteile nicht Oder nur in 
geringerem MaBe zeigen. 

W TN.(Schadt-HeHrich).Zellen sind Medien erwunscht. die fotgende 
Vorteile in den Zellen ermfiglichen: 

- erweiterter nematischer Phasenbereich (insbesondere zu tiefen 
Temperaturen) 

- Schaltbarkeit bei extrem tiefen Temperaturen (out-door-use 
Automobil. Avion ik) 

• erhdhte Bestandigkeit gegenQber UV-Strahlung (langere Lebens- 
dauer) 

Ml den aus dem Stand der Technik zur Verfugung stehenden Medien ist 
es nicht moglich. diese Vorteile unter gleichzeitigem Erhatt der Obrigen 
Parameter zu realisieren. 
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Bei Wrier verdriflten Zelten (STN) sind Medien erwunscht. die eine hdhere 
Multiplexierbarfceit und/oder kieinere Schweltenspannungen und/oder brei- 
tere nematische Phasenbereiche (insbesondere bei tiefen Temperaturen) 
ermftglichen. Hieizu 1st eine wertere Ausdehnung des zur VerfOgung 
stehenden Paramelerraumes (Kl&rpunkr, Obergang smektisctwiematisch 
bzw. Schmelzpunkt, Viskositfit. dieleklrische GrOBen, elastische GrOBen) 
dringend erwOnscht 

Der Effindung iegt de Aufjgabe zugrunde, Medien insbesondere fOr der- 
artige MFK-, 7N- Oder STN-Anzeigen bereitzusteDen. die (fie oben ange- 
gebenen Nachteile nicht Oder nur in geringerem Ma Be, und vorzugsweise 
gletchzettig sehr hohe spezifische VWderstfinde und niedrige Schwelten- 
spannungen aufweiseru 

Es wurde nun gefunden, daB cfiese Aufgabe geldst werden kann. wenn 
man in Anzeigen erfindungsgemdBe Medien verwendet 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein flussigkristalfines Medium auf der 
Basis eines Gemisches von polaren Verbindungen mrt positiver cfielektrf- 
scher Anisotropic, dadurch gekennzeichnet, daB es eine Oder mehrere 
Verbindungen der aHgemeinen Formel I 



25 




entWUt, 
worin 

H. einen unsubstituierten, einen einfach durch CN oder CF 3 
Oder einen mindestens einfach durch Halogen substituierten 
Alky»- oder Aflcenylrest m'rt 1 bis 15 C-Atomen. wobei in 
tiesen Resten auch eine oder mehrere CHrGruppen jeweits 



R 

35 
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unabhanoigvoneinanderdurchO-.-s-, -<^>~* -00- 

rS£ ^J** 80 ers ** •* Wnnen, daB 

O-Atome nfcht cfirekt mitelnander verknGptt slnd. 



Al und * Jwwite unabhflngig voneinander 



einen 



^1.4^yctohexytenfB S t worin auch eine Oder mehrere 
nfcht benachbarte CHrGruppen durch -O- und/bder-S- 
ersetzt sein kfinnen, Oder einen 1.4-CyctohexenytenresT. 

21 und22 J"*** unabhangig voneinander -CO-O- -o-CO- ^ha 
OCHr. -CH=CH, -CC Oder ^BnfST' 

Srt^^ R8S,e2,UndZ2auch Oder 

Y F ' ^ hak> » en{ertes A*yf. Alkenyl Oder Aikoxy mit 1 bis 

6 OAtomen 



Li 



H oder F t und 



m 



Ooderl 



bedeutet 

^ttndunoen ate BasismateriaHen cfienen. aus denen flOsslgkristl,. 

^nttT" t r FOm,el ' ■"<>«•-»« BasismatoHafcn aus 
ande«„ Verfcndungsklassen zugesetz, werten. urn baispiebweise to 

^tTT 6 Undtod0r ^ *~ sofchen ^Zuts 

^nfb«en und/oder urn dessen SchweBenspannung undtoder 
dessen Vtskosita zu optimieren. 
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Die Verbindungen der Formel 1 sind in reinem Zustand farWos und bikten 
flOssigkristalline Mesophasen in einem fur die elektrooptische Verwendung 
gunstig gelegenen Temperaturbereich. Chemisch, thermtsch und gegen 
Ucftt sind sie stabil. 

5 

Verbindungen der Formel 



X * F, CI, CF 3 . CHF 2t OCHF 2t OCF 3 

mit r = 0 Oder 1, Z= H oder F und Ring A = 1,4-Cyctohexylen oder 
1,4-Phenylen 

sind bereits aus der WO 91/13850 bekannt 

Gegenstand der Erftndung sind auch die Verbindungen der Formel I, worin 
U H bedeutet und der Rest Y mindestens zwei C-Atome enth&H. 

In den erfindungsgem&Ben Median enthaltend Verbindungen der Formel I 
ist Y vorzugsweise F, CI, OCF* OCHF 2t CF* CHFCF* CFjCHF* 
Ca^CHFa, CFjCHaCF^CHFa. OCHjCFj, OCHaCHF 2 , OCFjCHF* 
OfChWjCF* OCHjCjFj. OCHaCFaCHFa, OCH&JFj, OCHFCF* OCJF* 
OCFaCHFCFs, OCH=CF 2l OCF^F* OCF^CFCF* OCF^F-CaF* 
CH=CHF, CH=CF2, CFeCF* CFaOCF* insbesondere F t OCHFCF* OCFa, 
OCHF 2f OC2F5, OC3F7, OCH=CF2, und CFaOCF* 



Insbesondere bevorzugt sind Verbindungen der Forme) I, worin U F 
bedeutet und/oder m 0 bedeutet. 



F 



F 



10 




2 



30 
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Z' und Z2 bedeuten bevorzugt eine Einfachbindung und -CHjCHr, in 
zweiter Linie bevorzugt -CHjO, -OCHr. -OCO, und -COO. 
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™* ^ ""•»* Und 22 "Wr Oder *H^CH,CH r bedeuU* 

° def * ( ' a " S V ° rt,anden) -^weiseT^' 

^r^^ Und/Od0f «*» Altoxyrest bedeutet. so kann deser 
gerndke^, Oder verzweig, sein. Vorzugsweise 1st er geradkettia hat 2.7 
4. 5, 6 Oder 7 C-Atome und bedeutet demnach bwwJuoi^F^ 
^PenV, Hexy,. Hep* Ethoxy. Propoxy. BuJ^^££j 

Undecoxy. Dodecoxy. Trktecoxy Oder Tetradecoxy. ^ - 

Oxaalkyf bedeutet vorzugsweise geradkettiges 2-Oxapropyl (- Methoxv- 
(- Bhoxymethyl, Oder 3-Oxabuty, (. ^JS^i^TT 

heptyt. 2-. 3-. 4-. 5-, 6- Oder 7-Oxaoctyl. 2-. 3-. 4 -. 5-. 6- 7- odersSL 
nor^.2-.3..^5-.6-.7 % 8-oder9<Jxao^cyl. 

FateR einen Alkylrest bedeutet. In dem eine CHrGruppe durch -CH=CH- 
ersetzt tet. so Kann dieser geradKettig Oder verz^^ Vo^^" 

^ "* 2 * 10 OAtome. Er bedl«*^^ 
ders VhVl. Prop-1, oder Prop-2-eny.. But-1, 2- Oder But-^Pe^ 

Falls R einen AJkylrest bedeutet. in dem eine CHrGruppe durch -O- und 
^.nhaitendiese eine Acyioxygruppe -CO-O- oder eine OxycarborT 



plfT" T™* beS ° nde,S p «>Ptonyloxy. Butyryioxy 

Pemanoyioxy. Hexanoytoxy. Acetytoxymethyl. PKtfo*ta^ 
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Butyiytoxymethyl. Pemanoytoxymethyt 2-Acetyloxyethyl. 2-Propionyloxy- 
ethyl. 2-Butyryloxyethyl. 3-Acetytoxypropyt. 3-Propfonykwypropyl. 
4-Aoetytoxybutyl. Methoxycarbonyl. Ethoxycarbonyl. Propoxycarbonyl 
Butoxycarbonyl. Pertoxycarbonyl, Methoxycafconylmethyl. Ethoxy- 
carbonytmethyl, Propoxycaibonylmelhyl. Butoxycarbonylmetnyl. 
2-<Methoxycart)onyl)ethyl. 2-{Ethoxycartx>nyl)ethyl. 2-(Piopoxy- 
cartwnyOethjrt. 3-<Methoxycart»nyl)propyl, 3-(Ethoxycart»ny0prapyi 
4-(Methoxycart)onyI}-bu1yL 

Fans R einen Alkylrest bedeutet. In dam eine CHrGmppe durch unsub- 
stituiertes Oder substituiertes -CH-CH- und eine benachbarte CHa-Gruppe 
durch CO Oder CO-O oder O-CO ersetzt 1st. so kann (fieser geradkettig 
Oder verzweigi sein. Vorzugsweise 1st er geradkettig und hat 4 bis 
13 C-Atome. Er bedeutet demnach besonders Acrytoyloxymethyl. 2-Acryl- 
oyloxyetnyl. 3-Acrytoyloxvpropyl. 4-Acryloyloxybutyl. S-AcryJoytoxypentyl 
6-Acrytoyloxyhexyl. 7-Acryloyloxyheptyl. 8-Aoyloyloxyoctyi. 9-Acryioyl- ' 
oxynonyl. 10-Acryloytoxydecyl. Methaoyloytoxyrnetnyl. 2-itethacryloyloxy- 
ethyl. 3-Methacryloytoxyprooyl. 44tohacryloyloxyb u tyt. 5-Methacrytoyi- 
oxypentyt 6-Methacrytoytoxyhexyt 7-MethacryIoytoxyheptyl. 8-MethacM- 
oyloxyoctyl, 9-MethacryloytoxynonyL 

Falls R einen einfach durch CN oder CF, substituierien Aftyl. oder 
Aikenylrest bedeutet. so ist cfieser Rest vorzugsweise geradkettig Die 
Substitution durch CN oder CF, ist in befiebiger Position. 

Fans R einen rrdndestens einfach dutch Halogen substtuierten Afcyi- oder 
Aikenylrest bedeutet, so ist dieser Rest vorzugsweise geradkettig und 
Halogen ist vorzugsweise F oder CI Be! MehrtachsubstHuBon ist Halogen 
vorzugsweise F. Die resultierenden Reste schEeSen auch perfluorierte 
Reste ein. Bei Einfachsubstitutlon kann der Fluor- oder Chtorsubstftuent in 
beliebtger Position sein. vorzugsweise jedoch in ©-Position. 

Verbindungen der Formal I. die Oberfur Porymerisationsreaktionen geeig- 
nete Flugelgruppen R verfugen. eignen sich zur Darstelhing flussiflkristal- 
Iner Porymerer. 
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Vertwndungon dor Formel I mit verzweigten Flugelgruppen R Wnnen ge- 
legeninch wegen einer besseren LGsBchkeit in den ublichen flussigkristal- 
finen BasismateriaDen von Bedeutung sein, insbesondere aber als chirale 
Dotierstoffe. wenn sie optisch aktiv sind. Smektische Verbindungen dteser 
Art efgnen sich als Komponenten fur fenoelektrische MateriaOen. 

Verbindungen der Formel I mit S A -Phasen ©ignen sich beispielswetse fur 
thermisch adressierte Displays. 

Verzweigte Gruppen tf eser Art enthaften in der Regel nicht mehr als eine 
Kettenverzweigung. Bevorzugte verzweigte Reste R sind Isopropyi. 
2-Butyl (- 1-Methylpropy!), Isobutyl (. 2-Methylpropyl). 2-Methybutyl, 
Isopentyl (- 34tethytbutyl), 2-Methylpentyl, 3-Methylpentyl. 2-Ethylhexyl, 
2-Propylpentyl. Isopropoxy. 2-Methylpropoxy, 2-Methylbutoxy, 3-Methyl- 
butoxy, 2-Methytpentoxy, 3-Methylpentoxy, 2-Ethylhexoxy, 1-Methyt- 
hexoxy, 1-Methytheptoxy. 

Falls R einen Alkytrest darstellt, in dem zwei oder mehr CHrGruppen 
durch -O- und/oder -CO-O ersetzt sind, so kann dieser geradkettig oder 
verzweigt sein. Vorzugsweise 1st er verzweigt und hat 3 bis 12 C-Aiome. 
Er bedeutet demnach besonders Bis-cafboxy-methyl, 2,2-Bis-carboxy- 
ethyl, 3.3-Bis-carboxy-propyl, 4.4-Bis-carboxy-butyI, 5,5-Bis-carboxy- 
pentyi, 6,6-Bis-carboxy-hexyi, 7,7-Bis<arboxy-heptyt. 8.6-Bts-carboxy- 
octyl, 9.9-Bis-carboxy-nonyl, 10,10-Bts-carboxy-decyl, Bis- 
(methoxycarbonylj-methyl, 2 ( 2-Bis-(methoxycart>onyl)-ethyl t 
3>Bis-(methoxycart»riy0i>ropyl, 4,4-BfeKrnethoxycarbonyf)-butyl, 
5>Bis-(methoxycartwnyIH>entyl p 6.6-Bis-(methoxycarbofiylhhexyl t 
7/7-Bis-(metrwxycatonyO^ 

Bis-lethoxycarbonyO-methyl, 2,2-Bis-(ethoxycarbonyl)-ethyl, 
3,3-Bis-(ethoxycarbony!}.pro^l. 4,4-Bis-(ethoxycarbonyl)-biityi, 
5 t 5-Bis-(ethoxycarbonyl)-hexyL 
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Bevorzugt Kleiner* Gruppea von Verttndungen der R>rmel J sind 
tfejen^en der Tenormin H bis 16 [Lv H odor F]: 

F 




f F 




11 



(3 



14 



15 



16 



■nsbesondere bevorzugl sind die Vertrfndungen der Forme* h und * 
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Die 1,4-Cydohexenylen-Gruppe hat voaugsweise folgende Strukturen: 



Die Verbindungen der Formel I werden nach an sich bekannten Methoden 
dargesteltt. wie sie in der Literatur (z.B. in den Standardwerken wie 
Houben-Weyl, Methoden der Organischen Chemie. Georg-Thieme-Verlag, 
Stuttgart) beschrieben sind, und zwar unter Reaktionsbedingungen, die fOr 
die genannten Umsetzungen bekannt und geeignet sind. Dabei kann man 
auch von an stch bekannten, hier nicht naher erwahnten Varianten Ge- 
brauch machen. 

Die erfindungsgemdBen Verbindungen kflnnen z.B. hergestetlt warden, 
indem man eine Verbindung der Formel II, 



worin R, A\ M Z«, Z*, D und m die angegebene Bedeutung haben, 
metalfiert und anschfieBend mit einem geeigneten Elektrophil umsetzt Oder 
durch Kbpplungsreaktion wie foJgt: 





R-tA'-Z 1 ), 




H / — ( O /~"B(OH) a + HaJ - \ O 7~Y ► 




F 



30 




Y 



35 



Besonders bevorzugte Verbindungen der Formel I werden z.B. wie folgt 
hergestellt: 
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Schema 1 



F F 



OH F F 



p-ToluolsuHonsaure 



10 



1 \ — / \ — / \ — / aT, RuckfluO 
F F 

Hydrierung 




W?*\-< >-(0>-(0>-F 



F F 

15 r -( a, - 2 \^(^^^V^(^V f 



Schema 2 



20 



F F 



R-(A^,-A 2 -zMoWo 




25 R-(A , .Z , ) m .A 2 -Z 2 — (o^~ (o^-OH 



r-CaVl-a^-^V/o 



30 




ONa 



1. n-BuU 



2. B(OMe), 

3. HA 



1. NaOH 



DMEU 



CH 3 S0 2 -CM)H 2 -CHF 2 



35 



r F 
R^a'-Z^A 2 -^-^^/-^^ 

V 
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Scheme s 



10 




15 




20 



25 



L 1 



30 
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5 «{>o * 



«-<«Mo^S F ±^ „ 

L i 2. B(OCHJ, 

3. H 2 0 2 



1. NaOH 



2.FjC=CF a 



35 
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Schema 4 
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Schema 5 

(L* = H Oder F) 



F F 
r—C 1. NaH M 

Br—(0>-OH ► Br— < OVOCKLCF, 

W 2. CH 3 S0 2 -0-CH 2 CF 3 W , 



F 

1. R-<HWoVBr 
10 



140°C f DMEU 

F 

^ 2.Pd° 
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Schema B 

F F 



F F 
R-^ H ^ 0)—(oVoCH a CF, 




20 R-JA^J^A^-^O^-^ 



1. n-BuLi 



l a H 2 O a 



R-(A 1 .2 , ) m -A 2 -Z 2 — (o)— (oVOH 
25 l 1 

F F 



2. B(OMe) 3 

a h 2 o 2 

CF 3 -CHO 



r-^zVa'-z 2 -^ ^ 



DAST 



30 

F F 



aP 

L' OH 




R-iA'-ZX-A 2 -! 1 — <0>-< 0>-0-CHF-CF 3 

V 



35 
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Schema 7 




Gegenstand der Erfindung sind auch elektrooptische Anzeigen pnsbeson- 
(tore STN- Oder MFK-Anzeigen mH zwei planparallelen Trfigerplatten, die 
mit einer Umrandung eine Zelle bikten, integrierten nicht-linearen Eiemen- 
ten zur Schattung eiruelner Bfldpunkte auf den TrSgerplatten und einer in 



18 

der Zene befindfichen nematischen TOssigkristallrfiischurig mil positiver 
ctelefctrischer Anisotropic und hohem spezifischem Widerstand) die der- 
artige Medien enthalten sowie die Veiwendung dieser Medien fOr elektro- 
opbsche Zwecfce. 

Oie ertndungsgemaeen FBssfoHrtstaHnUschungen ermflgfichen aine be- 
deutende Erwefterung des air VertQgung stehenden Parametenaumes. 

Die eaiebaren Kornbinationen aus KOipunkt. Viskosftat bei fieferTempe- 
ratur. thermischer und UV-Stabifta und dielektrischer Anisotiopie fiber- 
treffen bei weHem bishenge MateiiaOen aus dem Stand derTechnik. 

Die Forderung nach hohem Ktarpuntt. nematischer Phase bei defer 
Temperatur sowie einem hohen Ae konnte bisiang nur unzurefchend erffltt 
wemen. System* wie z.B. ZLJ-3119 weisen zwar vergleichbaren KHrpunkt 
und vergieichbar gOnstig. Viskositaten auf. besftzen Jedoch ein AtvTnur 

Andere Mischungs-Systeme besitzen vemleichbare Viskositaten und 
Werte von Ae. weisen jedoch nur KHrpunkte in der Gegend von 60 -C auf. 

Die erfindungsgemaBen FlOssigkristanmischungen ermfigfchen es bei 
Betoehaltung der nematischen Phase bis -20 «C und bevorzugt bis -30 «C 
besonders bevorzugt bis -40 «C. KBipunkte obernalb 80'. vorzugsweise ' 
oberhab 90", besonders bevorzugt obernalb 100 «C. gleichzeitig dietek- 
tnsche Anisotropic U i 6. vorzugsweise * 8 und einen hohen Wert 
hirden spezifischen WkJerstand zu erretahen. wodurch hervorragende 
STN- und MKF-Anzeigen erzielt warden konnen. Insbesondere sind die 
Mschungen duich kieine Operationsspannungen gekennzeichnet Die 
TN-SchweHen fiegen unterhalb 2.0 V. vorzugsweise unterhalb 15 V 
besonders bevorzugt < 1,3 v. ' 
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Es versteht sich, da6 durch geeignete Wahl der Komponenlen der erfin- 
dungsgemSBen Mfechungen auch hfthere Klflrpunkte (z.B. oberhalb 1 10°) 
bei hflheren SchweBenspannung Oder niedrigere Klflrpunkte bei niedrige- 
ren Schwellenspannungen unter Erhalt der anderen vorteilhaften Eigen- 
schaften realisiert weiden kflnnen. Ebenso Wnnen bei entsprechend 
wenig erttihten Viskosftfiten Mischungen mit grOBerem Ac und somit 
geringeren SchweOen ertialten warden. Die erfindungsgemflBen MFK- 
Anzetgen arbeiten vorzugsweise im ersten Transmissionsminimum nach 
Gooch und Tany [C.H. Gooch und HA Tarry. Electron. Lett 1 0 t 2-4, 
1974; C.H. Gooch und KA. Tarry. Appl Phys.. VoL 8, 1575-1584, 1975), 
wobei hier neben besonders gQnstigen etektrooptischen Eigenschaften 
wie z.B. hohe Steifheit der KennDnie und geringe Winkelabhfingfgkeit des 
Kontrastes (DE-PS 30 22 818) bet gleicher Schweltenspannung wie in 
einer analogen Anzeige im zweiten Mnimum tine kleinerere dielektrische 
Anisotropic ausretchend ist Hierdurch lassen sich unter Verwendung der 
erfindungsgemflBen Mschungen im ersten Minimum deutlich hOhere 
spezifische Widerstflnde verwi/klichen als bei Mischungen mit Cyanver- 
bindungen. Der Fachmann kann durch geeignete Wahl der einzelnen 
Kbmponenten und deren Gewichtsantetlen mit einfachen Routinemetho- 
den die fOr eine vorgegebene Schfchtdicke der MFK-Anzeige erforderfiche 
Ooppelbrechung einstelen. 

Die Viskositat bei 20 °C ist vorzugsweise < 60 mPa.s. besonders bevor- 
zugt < 50 mPa.s. Der nematische Phasenbereich ist vorzugsweise min- 
destens 90°, insbesondere mindestens 100°. Vorzugsweise erstreckt sich 
cfieser Bereich mindestens von -20* bis +80°. 

Messungen des "Capacity Holding-ratio - (HR) (S. Matsumoto et al.. Liquid 
Crystals 5. 1320 (1989); K. Niwa et al f Proc. SID Conference, San 
Francisco, June 1984, p. 304 (1 984); G. Weber et aL, Liquid Crystals 5, 
1381 (1989)] haben ergeben. da8 erfindungsgemflBe Mischungen enthal- 
tend Verbindungen der Formel I eine deutlich kleinere Abnahme des HR 
mit steigender Temperatur aufweisen als analoge Mischungen enthattend 
anstene den Verbindungen der Formel I 



WO 96/05159 



20 



PCTVEP9SO3045 



Cyanophenyfcyclohexane der Formel RKhVkoVcn oder Ester der 



Auch die UV-Stabilitfit der erfmdungsgemdBen Mischungen ist erhebRch 
besser, d. h. sie zelgen eine deutlich kleinere Abnahme des HR unter 
UV-Belastung. 

10 

Vorzugsweise basieren die erfindungsgemaOen Medien auf mehreren 
(vorzugsweise zwei Oder mehr) Verbindungen der Formel I, d.h. der Anteil 
dieser Verbindungen ist 5-95 %, vorzugsweise 10-60 % und besonders 
bevorzugt im Bereich von 20-50 %. 

15 

Die einzelnen Verbindungen der Formed I bis XII und deren Unterformetn, 
die in den erfmdungsgemftBen Medien verwendet werden kfinnen. sind 
entweder bekannt. Oder sie kSnnen analog zu den bekannten Verbindun- 
gen hergestellt werden. 

20 

Bevorzugte AusfOhrungsformen sind im folgenden angegeben: 



5 



Formel 




25 



Medium enthait Verbindungen der Formel I, worin R vorzugsweise 
Ethyl, femer Propyl, Butyl und Pentyl bedeutet. Verbindungen der 
Formel I mit kurzen Seitenketten R beetnflussen positiv die ela- 
stischen Konstanten, insbesondere K lt und fuhren zu Mischungen 
mit besonders ntedrigen Schwellenspannungen 



30 



Medium enthfilt zusfitzlich eine oder mehrere Verbindungen ausge- 
wfihlt aus der Gruppe bestehend aus den allgemeinen Formeln II bis 
VI: 



35 
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worin die einzelnen Reste die folgenden Bedeutungen haben: 

R* n-Alkyl. Oxaa&cyl, Fluoralkyl oder AJkenyi mit jeweils bis zu 

9 C-Atomen 

X* F. CI. halogeniertes Alkyl, AJkenyi oder Alkoxy mit 1 bis 6 

C-Atomen, 
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Y' und Y*: jeweils unabhflngig voneinander H Oder F 

r Ooder 1, 

5 mit der MaBgabe, daB die Verbindungen III und IV mit den Verbindungen 
der Forme! I nicht iderrtisch sind. 

Die Verbindung der Formel IV ist vorzugsweise 



10 



15 



20 



25 




F F 

30 - Medium enthfltt zus&tzlich eine oder mehrere Verbindungen der 
Formel 



35 
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und/oder 




Medium enth&tt zusfltzlich etne oder mehrere Verbindungen ausge- 
wflhlt aus der Gruppe bestehend aus den altgemeinen Formetn VII 
bis XII: 




35 
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XII 



worin R° Xo, Y' und Ya jeweils unabhdngig voneinander eine der in 
Anspruch 2 angegebene Bedeutung haben, vorzugsweise F, CI, CF* 
OCF* OCHFa, AlJcyl, Oxaalkyl, FluoraOcy! Oder Alkenyi mit jeweils bis zu 
6 C-Atomen bedeutet 

Der Anteil an Verbindungen der Formeln I bis VI zusammen betrfigt 
rm Gesamtgemisch mindestens 50 Gew.-%; 

der Anteil an Verbindungen der Formel I betrdgt tm Gesamtgemisch 
10 bis 50Gew.-%; 

der Anteil an Verbindungen der Formeln II bis VI im Gesamtgemisch 
betrdgt 30 bis 70 Gew.*% 

Y 1 F F 

— (oVx 0 ist vorzugsweise "^o)-F f -{o)-F, — {cy-F, 

Y 2 F 
F F 

-®-OCF 3 . -(o^OCF,. -^>CF 3 , 

F F F 

-^VcF 3t -(0^CF3 ( -^)-OCHF 2 , "<§-OCHF 2( 
F 

"\o^ochf 2( -{£)-ci. -©-a oder -{cj-ci 
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das Medium errthdlt Verbindungen der Formetn II, III, IV, V Oder VI 

Ro 1st geradkettiges Alkyl Oder Alkenyl mft 2 bis 7 C-Atomen 

5 - das Medium besteht im wesentlichen aus Verbindungen der 
FormelnlbisVI 

das Medium enthdlt welters Verbindungen, vorzugsweise ausgewfihlt 
aus der folgenden Gruppe bestehend aus den allgemetnen Formeln 
10 XIII bis XVI: 



15 



20 



25 



30 



XIII 



35 



Y 

R°— (o)— (o^-CH 2 CH a — (o^-X 0 XIV 

R°— (o^CHjC^— (o^-^O^X 0 XV 

R°— (^-(o)-^— (oy^ (Xo.FoderCO XVI 



worin Ro und Xo die oben angegebene Bedeutung haben und die 1,4-Phe- 
nylenringe durch CN t Chlor oder Fluor substituiert sein k6nnen. Vorzugs- 
weise sind die 1 ,4-Phenylenringe ein- oder mehrfach durch Fluoratome 
substituiert 

Das Gewtehtsverhfiltnis I: (II + III + IV + V + VI) ist vorzugsweise 
1 : 10 bis 10:1. 

Medium besteht im wesentlichen aus Verbindungen ausgewfihlt aus 
der Gruppe bestehend aus den allgemeinen Formeln I bis XII. 
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Es wurde gefunden, daO berefts ein relativ geringer Anteil an Verbindun- 
gen der Formel I im Gemisch mft Oblichen ROssigkristallmaterialien. insbe- 
sondere jedoch mft einer oder mehreren Verbindungen der Formel II, III, 
IV, V und/oder VI zu einer betrdchtlichen Emiedrigung der Schwellen- ' 
spannung und zu niedrigen Werten fQr die Doppetorechung fOhrt wobei 
gleichzeltig brefte nematische Phasen mft ttefen Obergangstemperaturen 
smektisch-nematisch beobachtet werden, wodurch die Lagerstabilftfit 
verbessert wird. Die Verbindungen der Formeln I bis VI sind farblos, stabil 
und untereinander und mil anderen RQssigkristallmaterialien gut 
mischbar. 



Der Ausdruck "Alky!" umfaOt geradkettige und verzweigte Alkylgruppen mft 
1-7 Kohlenstoffatomen, insbesondere die geradkettigen Gruppen Methyl, 
Ethyl, Propyl, Butyl, Pentyl, Hexyl und Heptyl. Gruppen mft 2-5 Kohlen- ' 
stoffatomen sind im allgemeinen bevorzugt. 

Der Ausdruck 'AlkenyT umfaOt geradkettige und verzweigte Akenylgrup- 
pen mft 2-7 Kohlenstoffatomen. insbesondere die geradkettigen Gruppen. 
Besonders AOcenylgruppen sind C^CH E-ABcenyl, C^SE-AIkenyl, 
CrOT-^Aikenyl, CVCrS-AIkenyl und CT-6-Alkenyl, Insbesondere 
CrC7-1E-Alkenyl, C^SE-AIkenyf und (VCr^Alkenyl. Beispiele 
bevorzugter Alkenylgruppen sind Vinyl, 1E-Propenyl, 1E-Butenyl, 
lE-Pentenyl, 1E-Hexenyl f 1E-Heptenyl, 3-Butenyl, 3E-Pentenyl f ' 
3E-Hexenyl, 3E-Heptenyl, 4-Pentenyl, 42-Hexenyl, 4E-Hexenyl, , 
4Z-Heptenyl t 5-Hexenyl, 6-Heptenyf und dergleichen. Gruppen mft bis zu 
5 Kohlenstoffatomen sind im allgemeinen bevorzugt 

Der Ausdruck ■RuoralkyT umfaOt vorzugsweise geradkettige Gruppen mft 
endstandigen Ruor, dh. Fluormethyi, 2-Fluorethyl, 3-Fluorpropyl. 4-Fkior- 
butyl, 5-Fluorpentyl, 6-Ruorhexyl und 7-Ruorheptyl. Andere Posftionen 
des Fluors sind jedoch nicht ausgeschlossen. 

Der Ausdruck 'OxaalkyT umfaOt vorzugsweise geradkettige Reste der 
Formel CnH^-O-fCHa)*, worin n und m jeweils unabhftngig voneinander 
1 bis 6 bedeuten. Vorzugsweise ist n m 1 und m 1 bis 6. 
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Durch geeignete Wahl der Bedeutungen von Ro und X° kftnnen die An- 
sprechzeiten, die Schwellenspannung, die Steilheit der Transmissions- 
kennlinien etc. in gewunschter Weise modifiziert werden. Beispielsweise 
fOhren 1E-Alkenylreste, 3E-AIkenylreste, 2E-AIkenyloxyreste und der- 
gleichen in der Regel zu kurzeren Ansprechzeiten p verbesseiten nemati- 
schen Tendenzen und einem hOheren Vertiflltnis der elastischen Konstan- 
ten ka (bend) und k, t (splay) im Vergleich zu Alkyf- bzw. ADcoxyresten. 
4-Alkenylreste, 3-Alkenylreste und dergleichen ergeben Im aligemeinen 
tiefere Schwellenspannungen und kleinere Werte von k«/k„ im Vergleich 
zu Alkyt- und Alkoxyresten. 

Eine Gruppe -CH2CH2- in Z* fuhrt im aligemeinen zu h6heren Werten von 
kaa/kn im Vergleich zu einer einfachen Kovalenzbindung. Hdhere Werte 
von kxi/kn ermOglichen z.B. flachere Transmissionskenntinien in TN-Zel- 
len mit 90° Verdrillung (zur Erzielung von GrautOnen) und steifere Trans- 
missionskennlinien in STN-, SBE- und OMI-Zellen (hShere Multiplexier- 
barkeit) und umgekehrt 

Das optimale MengenverhSltnis der Verbindungen der Formeln I und II + 
III + IV + V + VI hflngt weitgehend von den gewOnschten Eigenschaften. 
von der Wahl der Komponenten der Formeln I, II, III. IV, V und/oder VI und 
von der Wahl weiterer gegebenenfalts vorhandener Komponenten ab. 
Geeignete Mengenverhiltnisse innerhalb des oben angegebenen 
Bereichs kSnnen von Fall zu Fall leicht ermittelt werden. 

Die Gesamtmenge an Verbindungen der Formeln I bis XII in den erfirv 
dungsgemfl&en Gemischen ist nicht kritisch. Die Gemische kOnnen daher 
eine Oder mehrere weitere Komponenten enthalten zwecks Optimierung 
verschiedener Eigenschaften. Der beobachtete Effekt auf die Ansprech- 
zeiten und die Schwellenspannung ist jedoch in der Regel umso grfiBer je 
h6her die Gesamtkonzentration an Verbindungen der Formeln I bis XII ist 

In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform enthalten die erfin- 
dungsgemSBen Medien Verbindungen der Formel II bis VI (vorzugsweise 
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II und/oder III), worin Xo OCF* OCHF 2 , F, OCH^CF* OCF=CF 2 odor 
OCFrCFaH bedeutet Eine gunstige synergistische Wirtoing mit den 
Verbindungen der Formel I fOhrt zu besonders vorteilhaften Efgen- 
schaften. 

Der Aufeau der erfindungsgemfiBen MFK-Anzeige aus Polarisatoren, 
Bektrodengrundplatten und Elektroden mft Obertiachenbehandlung 
entspricht der fOr derartlge Anzeigen Oblichen Bauwetse. Dabei 1st der 
Begrfff der Oblichen Bauweise hier weit gefaBt und umfaBt auch alle 
Abwandlungen und Modlfikationen der MFK-Anzeige. Insbesondere auch 
Matrix-Anzeigeefemente auf Basis poly-Si TFT oder MIM. 

Ein wesentlicher Unterschied der erfindungsgemftBen Anzeigen zu den 
bisher Oblichen auf der Basis der verdrillten nematischen Zelle besteht 
jedoch in der Wahl der ROssigkristallparameter der Flflssigkristallschicht 

Die Hersteflung der erfindungsgemdB verwendbaren FlOssigkristall- 
mtschungen erfolgt in an sich Oblicher Weise. In der Regel wird die ge- 
wOnschte Menge der In geringerer Menge verwendeten Komponenten in 
der den Hauptbestandteil ausmachenden Komponenten gelfist, zweck- 
mfiBig bei erhdhter Temperatur. Es 1st auch mdglich, Ldsungen der 
Komponenten in einem organischen LGsungsmittel, z.B. in Aceton, 
Chloroform oder Methanol, zu mischen und das Losungsmittel nach 
Durchmischung wieder zu entfernen, beispielsweise durch Destination. 

Die Dielektrika kdnnen auch wettere, dem Fachmann bekannte und in der 
Uteratur beschriebene ZusAtze enthalten. Beispielsweise kfinnen 0-15 % 
pleochroltische Farbstoffe oder chirale Dotierstoffe zugesetzt werden. 

C bedeutet eine kristalline. S eine smektlsche. S c eine smektisch C ( N 
eine nematische und I die isotrope Phase. 

V w bezeichnet die Spannung fOr 10 % Transmission (Blickrichtung senk- 
recht zur Plattenoberflfiche). t« bezeichnet die Einschaltzeit und ton die 
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SSSST ? 1 Be, " ebSSPannUn9 ™*'«*end dem 2.5fachen 
Wert von V t0 . An bezeichnet die optische Anisotropie und n. den Bre- 
chungs.ndex. Ae bezeichnet die dielektrische Anisotropie (Ae«e.- e 
wobei e, die Dielektrizitfltstenstante parallel zu den MolekuMngLcien 
und e x die Oielektrizitatskonstante senkrecht dazu bedeutet). Die elektro- 
optechen Daten wurden in einer TN-Zelle im 1 . Minimum (d.h. be) ehem 
d An-Wert von 0.5) bei 20 «C gemessen. sofem nioht ausdrflcklich Zs 
anderes angegeben wird. Die optischen Daten wurden bei 20 »C gemes- 
sen. sofem nicht ausdrOcfclich etwas anderes angegeben wird. 

In der voriiegenden Anmeldung und in den foigenden Beispielen sind die 
an^uren.ternussigkristallverbindungen durch Acronyme angegeben. 
wobei de Transformation in chemische Formeln gemaS fokjender 

ke^A^reste mrtn bzw. m CAtomen. Die Codierung gemaS Tabelle B 
versteht s,ch von selbst In Tabelle A 1st nur das Acronym fur den Grand- 
Wrper angegeben. Im Einzelfall foJgt getrennt vom Acronym fur den 
Grundkorper mft einem Strich ein Code for die Substttuenten Ri. R». u 



Code for Ri, ri 
R 2 . Li ( L2 



nOm 
nCXm 
n 

nN.F 

nF 

nOF 

nCI 

nF.F 



OCnHa*. 



R2 
CCmHaiM 

CN 

CN 

F 

F 

CI 

F 



U L2 

H H 
H H 



H 

H 

H 

H 

H 

H 

H 



H 

H 

F 

H 

H 

H 

F 
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Code fur Rt, Rt R* U U 

R2, Li. L2 



5 



nF.F.F 




F 


F 


F 


nCF, 




CF, 


H 


H 


nOCFs 




OCF, 


H 


H 


nOCF 2 




OCHF 2 


H 


H 


nS 




NCS 


H 


H 


rVsN 


CfH^ + i*CH=CH-C a H2i- 


CN 


H 


H 


rEsN 


CrHa^i-O-CaHa- 


CN 


H 


H 


nAm 


CnH»»i 


COOCmHaiK! 


H 


H 


nOCCFfrRF 




OCHaCFaH 


F 


F 



Bevorzugte Mischungskomponenten finden sich in den Tabellen A und B # 
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Tabelle A; 

L 1 L 1 

PYP PYRP 

L 1 

BCH CBC 

15 



V 

CCH CCP 



20 / L 

R ! \h)~(o)— CSC— Q-R 1 

L* 

CPTP 

25 L 1 
R 1 — ^H^-C^ 4 — ^O^— CHC— 



CEPTP 

30 



L 1 V 



(h)~(^C a H 4 — (o^R 1 R 1 — (h^C^— ^^-^^-r* 

L* L 1 



ECCP CECP 

35 
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FET-flF 




CUP 
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Iakfillft-fi: 




5 F 
CBC-nmF 



10 

c, 



PCH-nOm 



F 

FET-nd 

15 

CP-nOCF, 

20 ^-^.oc^, 
CCH-nOm 

F 

BCH-n.Fm 

30 F 
Iron 

F 

35 CBC-nmF 
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ECCP-fwi 



F 

T-nFm CGU-n-F 

CCP-nOCF>F CGG-n-F 

* F 




CCP-nOCF I .F(.F) CCP-nFJ.F 
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Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung ertdutem. ohne sie zu 
begrenzen. Vor- und nachstehend bedeuten Prozentangaben Gewichts- 
rozent AHe Temperaturen sind in Grad Celsius angegeben. Fp. bedeutet 
Schmelzpunkt, Kp. KWrpunkt Femer bedeuten K = kristalliner Zustand, 
N = nematische Phase. S = smektische Phase und I = isotrope Phase. Die 
Angaben zwischen diesen Symbolen steilen die Obergangstemperaturen 
dar. An bedeutet optische Anisotropic (589 nm, 20 °C) und die Viskositflt 
(mmVsec) wurde bei 20 °C bestimmt 

■Obliche Aufarbertung- bedeutet man gibt gegebenenfalis Wasser hirtzu 
extrahiert mit Dichlormethan, Diethylether, MethyMertButytether Oder 
Toluol, trennt ab. trocknet die organische Phase, dampft em und reinigt 
das Produkt durch Destination unter reduziertem Druck Oder Kristallisation 
und/oder Chrornatographie. Folgende AbkQrzungen werden verwendet: 

DMEU 1 ,3-Dimethyl-2-imidazolidinon 

KOT Kalium-tertiar-butanolat 

THF Tetrahydrofuran 

pTsOH p-ToluoIsulfonsaure 
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Belsplel 1 





Zu 1 ,2 mol 4-(trans^Propyicydohexyl)-2-fUjort)enrol, 1 J2 mo) Kalium- 
tertbutytat und 3 1 THF werden bei -100 °C in einer StickstoffatmosphAre 
innerhab von 1 h 1,32 mol n-Butyllrthium (15 % in n-Hexan) zugetropft. 
Man rOhrt 1 h nach und tropft bei -100 °C 1,38 mol Trimethytborat zu dam 
Reaktionsgomisch und rQhrt weitere 1,5 h. Nach Zugabe von 3.6 1 18%iger 
HQ wird die organische Phase abgetrennt und die w&Grige Phase mil 
Toluol extrahiert. Die vereinigten organischen Extrakte werden anschUe- 
6end wie Qbtich aufgearbeitet 

JScbdtLL2 




HtC,-< H 



0,13 mol 4-(trans-4-Propytcyclohexyl)-2*fluorphenylboronsdure, 0,13 mol 
£0 2,3.4-Trffluorbrombenzol. 325 ml Toluol und 130 ml Ethanol werden vorge- 
legt und mit 1,6 g Tetraktstriphenylphosphinpalladium(O) und einer 
Natriumcarbonatldsung (41 ,66 g Na^Os in 1 50 ml H2O) versetzt Man IflBt 
auf Raumtemperatur abkOhlen und trennt die organische Phase ab. Die 
wdGrige Phase wird mit Touol extrahiert und die vereinigten organischen 
Extrakte werden anschlieBend wie Oblich aufgearbeitet K 42 N 57.1 1; 
An « +0.131; Ae= 10.01 
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Analog warden die folgenden Verbrndungen der Formel 



5 




10 


hergestellt: 
R 


Y 


Li 






CH* 


F 


H 






CH 3 


F 


F 






CJHs 


F 


H 


K36N(-1 t 9) I; An = +0,112: 


to 








Ae = 8,86 




CaH $ 


F 


F 


K 55 1; An & +0,104; Ae « 15,03 






F 


F 


K 64 1; An = +0,1 17; Ae = 14.02 




n-CsHtt 


F 


H 


K 35 N 73,9 1; An -+0.124; 










Ae*9,68 


20 


n-CsHi, 


F 


F 


K 63 N (37.0) 1; An -+0.114; 










Ae- 13,76 






F 


H 






n-C©H 13 


F 


F 








CI 


H 




25 




CI 


F 








CI 


H 


K 66 N 112.1 1; An = +0,166; 










Ae-11,19 






CI 


F 
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Belaplel 2 




Urrter Stickstoff werden 1,0 mol Natriumhydrid (60%ig) in 200 ml THF 
suspendiert und bei 0 °C mit 1,0 mol 4-Brom-2-ffuorphenol ( gelftst in 
400 ml THF tropfenweise versetzt. Man lABt auf Raumtemperatur 
erwarmen, rOhrt 0,5 h und filtrierl Das Filtrat wird eingeengt, in Toluol 
geOst und bis zur Kristallbildung eingeengt Der RQckstand wird mit 
Petrolether ausgefellt Die Kristalto werden abgenutscht und getrocknet 



Br-^oy— O-CHF-CF, 

0,08 mol des Phenolats aus 2. 1 werden in 80 ml DMEU vorgelegt und auf 
50 °C erhftzt Nach Zugabe von 0.088 mol 1^A2-Tetrafluor-Uodethan 
wird 16 h bei 50 °C gerOhrt Man IA8t auf Raumtemperatur abkOhlen und 
versetzt mit Wasser. Man sfluert mit verd. HCI an, extrahiert mit Methyt- 
tert.-Butylether, danach mit 10%iger NaOH und Wasser, trocknet Qber 
Na 2 S0 4 und filtriert Das Filtrat wird eingeengt und im Kugelrohr bei 
800 mbar destilliert 
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-39- 



3chrftt£3 




0,013 mol 1-[1.2A2-TetrafluorethoxyJ.2.fluor.4-bromben20l warden in 
50 ml THF geldst, auf 60 °C ertiitzt. und mit 0,012 mol 4-(trans-4-Propyl- 
cyclobGxyl)-2-fluorphenylboronsaure und mrt einer Lfisung bestehend aus 
0,013 mol KH2PO4, 0,025 mol Na 2 HP0 4 und 25 ml Wasser versetzt Nach 
Zugabe von 0,012 mol TetraklstriphenylphosphinpalladiumfO) wird fiber 
Nacht bei 70 °C gerOhrt. Man ISBt auf Raumtemperatur abkOhlen und 
arbeitet wie ublich auf. K 51 N 103,2 1; An a 0,128; Ac = 16,78 

Analog werden die folgenden Verbindungen der Formal 




hergeslellt 



R 


-(Ai-Z'WAa-Za- 


Li 




CaH, 




H 




CjH, 




F 


K 52 N (50.0) I; An = +0,1 17; 








Ae = 20.18 






F 


K71 N 89,4 1; An s 0,129; 








Ac =18,95 






H 




n-C<H, 




F 
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R 


-(Ai-Z%-A?-2a- 


Li 


n-CjHn 




H 






F 




-<=>- 


H 






F 


CaH, 


— (hVcjH,- 


H 


CM 


\ / * * 


F 


n-CsHr 


— (h\-CMs 


H 






F 


n-CsH,, 




H 


n-CsHn 




F 



Beisplel 3 



K 52 N 96,9 I; An « 40,127; 
Ae» 18.47 
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SchrtH 3.1 

F 



5 




In einer Stickstoffatmosph&re werden 0,05 mol Natrium- 1 -brom-3,5-difluor- 
phenolat in 50 ml DMEU vorgelegt und auf 50 °C erhitzt. Unter RQhren 
10 werden 0,05 ml 1 -Brom-2,2-difluorethan zugetropft AnschlieBend wird 
Qber Nacht bei 50 °C gerQhrt. Nach Zugabe von 0 t 005 mol 1-Brom-2,2- 
difluorethan werden weitere 24 h bei 70 °C geruhrt. Man IdOt auf Raum- 
temperatur abkuhlen, versetzt mit Wasser und arbeitet wie ublich auf. 

15 schritL&2 



20 




OCKj-CFjH 



Zu 4,8 g NaOH in 30 ml Wasser werden 0,03 mol p-trans-[4-propyl-cyck>- 
hexyf]-2-fluor-phenyiboronsaure In 60 ml Toluol gegeben und 0,5 h bei 

25 45 °C gerQhrt Zu der LOsung werden 0,03 mol 1-(2,2-Difluorethoxy)-4- 
brom-2 t 6-difluorbenzol und 0,7 g Tetrakis(triphenytphosphin)palladium(0) 
gegeben und Qber Nacht bei 100 °C gerQhrt Man kOhlt auf Raum- 
temperatur ab und trennt die organische Phase ab. Das LOsungsmittel 
wird am Rotavapor entfemt, und der RQckstand wird Qber eine Kiesel- 

^ gelfritte mit Petrolether 50-70° filtriert. Man engt das Filtrat ein und der 
RQckstand wird aus n-Hexan umkristallisiert 
K 56 N 97.2 1; An = +0.139; Ae = 12.34 
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Analog werden die folgenden Verbindungen der Forme! 

F F 

.2 



fha'-zVa'-z 8 — ^M-o^cf^ 

l' 

hergestellt 



R 


-(Ai-2i) m -Aa.2a- 


Li 


U2H5 


_VTTV 


H 






F 






H 


n-C 4 H9 


/■ —v 

-®- 


H 


n-C 4 Hg 


/ \ 

-<s>- 


F 


n-CsHi, 


-®- 


H 






F 


n-CeHt, 




H 


n-CeHw 




F 


n-C3H 7 




H 


n-cy^ 


-®^^ 


F 



K 35 N 102,5 1; An -40.136; 
Ae= 11,07 
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.(Ai.2i) m -A2-2a- Lt 

H 



n-CsH,, — (h^-C^V 



fifilSBlfiLl 




2 W, S 



H nC 5 — ^ H >— < O )— ( O >-OCH 9 CF 

ScbdttAl 



Br-( O /-OCHjCF, 



0,085 mol Natrium-4-Brom-2-fluorphenolat werden in 100 1 1 t 3-Dimethyl-2- 
Imidazolidinon gelost. auf 140 °C erhitzt und tropfenweise mit 0,09 mol 
2,2,2-Tiifluorethylmethyl$ulfonat versetzt Die Losung wird 24 h bei 140 °C 
gerOhrt AnschlieBend wird mit 500 ml Eiswasser versetzt und wie Qbiich 
25 aufgearbertet. 

Schrttt4.2 




30 H,^-^ H W O W O VOC^CF, 



35 



0,015 mol 4-Brom-2-fluorphenyl-(2,2 t 2-trifluorethyl)ether werden mit 
0,05 mol trans-n-Pentylcyclohexyl-2-fluorphenylboronsaure. 20 ml Toluol, 



WO 96/0515* 



44 



PCT/EP95/03045 



10 ml Ethanol, 0,030 mol Na 2 C0 3 und 0,86 mol Tetrakisftriphenylphos- 
phinpalladium(O) versetzt und 2 h unter RuckfluO gekocht Nach Zugabe 
von 100 ml Petrolether (40-80°) wird wie Qblich aufgearbertet. 

Schrttt 4.3 




Zu 13,5 mmol BuU (15 % in n-Hexan) in 10 ml THF warden be! -20 °C 
13,5 mmol Diisopropyiamin zugetropft. AnschlieGend wird die Ldsung 
10 min gerQhrt und zu einem Gemisch bestehend aus 10 ml THF, 
13,5 mmol trans-n-Pemylcyclohexylphenyl-2-fluoiphenyl-(2,2 ( 2-trifluor- 
ethyO-ether unter Schutzgas bei -40 °C zugetropft. Das Gemisch wird 
0,5 h zunachst bei -40 °C und anschlieSend Qber Nacht bei Raumtempe- 
ratur gerQhrt Zuletzt wird wie Qblich aufgearbertet. 
K 48 N 96,6 1; An = +0,144; Ae = 8,24 

Die folgenden Verbfndungen der Forme) 




warden analog Beispiel 3 durch Boronsdurekopplung hergestellt 

R Y Li 

CaH 5 OCHjCFs H 

C2H5 OCHzCFa F 

n-C^Hr OCHzCFa F 

n-C 4 H9 OCHaCFa H 

n-C 4 H» OCH2CF, F 



K 84 N (79,1) I; An = +0,132; 
Ae = 14,16 
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K41 N 88,9 1; An = +0,127; 
Ae = 14,29 



n-CsHn OCHaCFs H 
n-CsH,, OCHjCF, F 

n-CsH,, OCHjCFj H 
n-CsHt» OCH2CF3 f 
n-C^ CHF 2 H 

n-C^ CHF 2 F K 73 N (31,5) I; An = +0,135; 

Ac * 14,91 

n-CsH 1t CHF 2 h 

n-CsH„ CHF 2 F K 53 N (44,8) I; An = +0,134; 

Ae= 14,18 

n-CjHs OCHjCFjCHFj H 

n-QsH, OCHaCF^HF, F K 62 N (22,5) I; An a +0,1 1 1; 

Ae=17,7 

K 66 N 66.7 1; An« +0,126; 
Ac =17,94 

K 59 N 72.1 I; An = +0,122; 
Ae= 17,07 

K 63 I; An = +0.093; Ae = 1 9.42 

K 59 N (47.1) I; An = +0,094; 
Ae=19,6 

K 35 N 51,7 I; An = +0,105; 
Ac = 18,49 

K 68 N 102.7 1; An = +0,133; 
Ae= 11,11 





OCH 2 CF 2 CHF 2 


H 


n-C,H7 


OCH 2 CF 2 CHF 2 


F 


n-CsHi, 


OCH 2 CF 2 CHF 2 


H 


n-CsH„ 


OCH 2 CF 2 CHF 2 


F 


C2H 5 


OCH 2 CF 2 CHFCF 3 


H 




OCH 2 CF a CHFCFs 


F 


n-C^r 


OCHaCFaCHFCF, 


H 


n-CHr 


OCHaCFaCHFCF, 


F 


n-CsH tt 


OCKzCFaCHFCF, 


H 


n-CsH„ 


OCHaCFaCHFCF, 


F 


n-CH, 


OCFjCHFa 


H 


n-Ca^ 


OCFaCHF 2 


F 
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n-CsHti 
n-CgHti 

CaH« 
n-C^ 

n-CsHn 
n-CgHn 

n-CHz 

n-CsHtn 
n-CsHn 

CaH 5 

CjHs 
n-C 3 H 7 

n-CsHn 
ivCsH,, 
CaHs 
CjH, 



OCFaCHFa 
OCFaCHF 2 
OCHjCaFs 
OCHaCaFs 

OCHaCaFs 
OCHaCaFs 

OCHaCaFs 
OCHaCaFs 

OCHaCaF 7 
OCHaCF 7 

OCHaC3F r 
OCHaCaF 7 

OCHFa 

OCHFa 
OCHF 2 

OCHFa 

OCHFa 

OCHFa 

OCaFs 

OCaFs 



H 
F 
H 
F 

H 
F 

H 
F 

H 
F 

H 
F 

H 

F 
H 

F 

H 

F 

H 

F 



K 36 S A (36) N 52.7 1; An = +0. 1 1 0; 
Ac = 14,8 

K41 N 82 I; An = 40.127; 
Ac =14,84 

K40S B (15)S a (38)N88,6 I; 
An = +0,121; Ac =14.09 

K37S B 27S A 92N 100,8 I; 
An = +0,1 12; Ae= 13,29 

K29S B 47S A 85N99I; 
An = +0,111;Ae= 13,17 
K-2N44.1 1; An 0+0,124; 
Ac = 10,21 

K 18 N 86,4 1; An = +0,136; 
Ac =10,79 

K 42 N 54,1 I; An = +0,130; 
Ac =13,48 

K 26 N 92,7 I; An = +0,133; 
Ac =10,14 

K 47 N 67 I; An = +0,124; 
Ac =13.44 

K 160 N 225.4 1; An = 0.125; 
Ac =12,21 
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R 


Y 


U 








OCJ= 6 


H 


K 58 Sa 69 Sa 71 N 106.1 I: 
An = +0,137, Ae= 12,0 


5 




OCjFs 


F 


K 65 N 92.5 1; An = +0,128; 
Ac =16.01 




n-CsHn 


OCjFs 


H 


K 43 IM 109,6 1; An = +0,127, 
Ae= 11,23 




n-CsHu 


00^6 


F 


K 58 N 100.4 1; An = +0,124; 


10 








Ae= 15,22 






OfCHJsCFj 


H 








OfCH>)«CF% 


p 

■ 










u 
n 




15 






F 






OCH=CF 2 


H 


K24N41.2 1; An = 0,137; 
Ac = 8,79 




CjH s 


OCH=CF 2 


H 


K9N36.7 1; An = +0,133; 
Ae= 14.53 




n-CM, 


0CH=CF 2 


H 


K 35 N 90.1 I: An s 0.150: 


20 








Ae = 8,41 






0CH=CF 2 


F 


K 36 N 80.7 1; An = +0.146' 
Ae= 13,82 




n*C*Hn 


OCH=CF 2 


F 


K 21 N 90,4 I; An = +0,142; 
Ae= 13,47 


25 




0CF=CF 2 


H 








OCF=CF 2 


F 






• i wy in 




H 








OCF=CF 2 


F 








CF=CF-CF 3 


H 




30 


n-CHy 


CF=CF-CF 3 


F 


K 76 N 101,6 1; An =+0.153; 
Ae = 22,29 




n-CsHu 


CF=CF-CF, 


H 








CF=CF-CF 3 


F 


K61N 103.2 1; An = +0,150; 



Ae = 21.96 
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BeisnielS 




0,05 mol 1 -Trifluormethoxy-2-fluor-4-bromben2oJ und 0.05 mol 4-(trans-4- 
Propyfcyclohexyl-2-fluofphenylbor^ warden in 125 ml Toluol und 
50 ml Ethanol geldst und nachelnander mrt 0.6 g Tetrakistriphenylphophln. 
paliadiumfO) und Na^O^LGsung (15.9 g Na^CO, in 60 ml HjO) versetzt 
Man erhitzt 3 ham ROckfluS, IflOt auf Raumtemperratur abkuhlen und 
trennt die organische Phase ab. Die wflBrige Phase wird mit Toluol 
extrahiert. und die vereintgten organischen Extrakte werden anschlieGend 
wie ubltch aufgearbertet. K 43 N 66.3 l;An = +0,124; Ac = 12.55 



Analog werden die folgenden Verbindungen der Formel 























L 1 




hergestellfc 








R 


Y 


Li 






OCF, 


H 


K31N (26,6)1; An -+0.116. 








Ac* 12,07 


CjH. 


OCF, 


F 


K 60 1; An » +0,107, Ae = 16,2 




OCF, 


F 


K61 N(38,4)l;An*+0,109, 








Ae = 16,11 


n-CsHti 


OCF, 


H 


K 23 N 74.2 1; An = +0,124, 








Ae= 11,55 


n-C$Hit 


OCF s 


F 


K22N56 1; An = +0,109, 








Ae=15.6 


n-CeH,3 


OCF, 


H 




n-CeHu 


OCF, 


F 
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R Y U 



CJtU CF, H 

C2H6 CF, F 

n-C^7 CF, H 

n-C^7 CF a F K 79 1; An * 40,1 15; Ae = 22,23 

nCsHu CF, H 

n-CsH„ CF, F K56 I; An = +0.107; Ae = 20,94 



Mischungsbeispiele 
Beispiel Ml 



15 



25 



PCH-7F 


6,0% 


Kifirpunkt [°CJ: 


75 


CCP-20CF 2 .F.F 


8,0% 


An [589 nm, 20 °CJ: 


40,0932 


CCP-3OCF2-F-F 


10,0% 


Ae[1 kHz,20°CJ: 


9,5 


CCP-50CF*.F.F 


8.0% 


V ( toAao)[VJ: 


1,26 


CCP-20CF, 


iao% 






CCP-30CF, 


13 t 0% 






CCP-40CF, 


5,0% 






CCP-50CF, 


7 t 0% 






CGU-2-F 


15,0% 






CGU-3-F 


10,0% 






CGU-5-F 


6.0% 






Beispief M2 








CCP-2OCF2.F.F 


16.0% 


Kldrpunkt [°C]: 


86 


CCP-3OCF2.F.F 


11.0% 


An [589 nm, 20 °C]: 


40,0930 


CCP-SOCF 2 .F.F 


10,0% 


Ae [1 kHz, 20 °C): 


10,8 


CCP-2OCF3.F 


15,0% 


V„oa20)[V]: 


1.24 


CCP-30CF,.F 


11,0% 






CCP-50CF,.F 


13,0% 






CGU-2-F 


9.0% 






CGU-3-F 


7,0% 






CGU-5-F 


8,0% 
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Beisoiel M3 



10 



15 



20 



25 



30 



PCH-7F 

CCP-20CF*F.F 

CCP-3OCF2.F.F 

CCP-5OCF2.F.F 

CCP-20CF, 

CCP-30CF, 

CCP-40CF, 

CCP-50CF 3 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 



13,0% 
6,0% 
6.0% 
5.0% 
10.0% 
9.0% 
9.0% 
9.0% 
11.0% 
11.0% 
11.0% 



fieispiel M4 




PCH-7F 


4.0% 


CCP-2OCF2.F.F 


20.0% 


CCP-30CF2.F.F 


20.0% 


CCP-50CF 2 .F > F 


20.0% 


CGU-2-F 


10.0% 


CGU-3-F 


14.0% 


CGU-5-F 


12.0% 


BeisDiel MS 




PCH-7F 


4,0% 


CCP-2OCF2.F.F 


20,0% 


CCP-30CF2.F.F 


19.0% 


CCP-50CF 2 .F.F 


15.0% 


CGU-2-F 


16,0% 


CGU-3-F 


14.0% 


CGU-5-F 


12.0% 



WarpunktfC]: 
An [589 nm.20°CJ: 
Aep kHz,20°CJ: 
v (io.OLao)[VJ: 



WSrpunktrC]: 
An [589 nm. 20 °CJ: 
Ae[1 kHz,20*C]: 



Wflrpunkt [°CJ: 
An [589 nm. 20 °C]: 
Ae[1 kHz,20°CJ: 
v (to ( o^[VJ: 



64 

40,0888 

10,8 

1,32 



66 

40,0950 
1.07 



57 

40.0943 

10.1 

0.97 



35 
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51 



51 



PCI7EP95/03O45 



BeisoielMfi 



CCP-2OCF2.F.F 
CCP-3OCF2. F.F 
5 CCP-20CF S 
CCP-30CF, 
CCP-4OCF3 
CCP-5OCF3 
CGU-2-F 
10 CGU-3-F 
CGU-5-F 
BCH-3F.F 



15 



20 



ft Beisptol M7 

PCH-7F 

CCP-2OCF2.F.F 

CCP-30CF 2 .F.F 

CCP-50CFa.F.F 

CCP-30CF 2 .F 

CCP-5OCF2.F 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 



25 



J(C Beispjpl ma 



30^ 



35 



PCH-7F 

CCP-20CFa.F.F 

CCP-30CF a .F.F 

CCP-50CF2.F.F 

CCP-20CF,.F 

CCP-30CF*F 

CCP-50CFj.F 



15.0% 
12,0% 
10,0% 
9.0% 
5,0% 
7,0% 
14.0% 
11.0% 
9,0% 
8.0% 



3,0% 
17,0% 
16,0% 
10.0% 
13.0% 
13.0% 

10,0% 

10,0% 
8.0% 



3,0% 
20.0% 
14.0% 

9,0% 
21,0% 
12.0% 

6,0% 



Kfcrpunkt [°CJ: 
An [589 nm. 20 °CJ: 
Ae[1 kHz. 20 °CJ: 

WW 



Kfcrpunkt [°CJ: 
An [589 nm. 20 °C]: 
Ae[1 kHz,20°CJ: 
VfiOAao)[V]: 



Kferpunkt[°CJ: 
An[589nm,20°C]: 
Ae[1 kHz.20°CJ: 
v (io.o^)[VJ: 



77 

40.1016 

10,4 

1.18 



85 

+0,0966 

10.5 

1.19 



+81 

+0,0872 

+9.7 

1,25 
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CGU-2-F 
CGU-3-F 
CGU-5-F 



11.0% 
2.0% 
2.0% 



Beisotel M9 



PCH-7F 3,0% 

CCP-20CF 2 .F.F 20,0% 

CCP-30CF 2 .F.F 13,0% 

10 CCP.50CF2.F.F 8,0% 

CCP-20CF3.F 21.0% 

CCP-30CFs.F 12.0% 

CCP-SOCF^F 7.0% 

CGU-2-F 12.0 % 

15 CGU-3-F 2,0% 

CGU-5-F 2,0% 



Wflrpunkt [°C]: +79 

An [589 nm, 20 °C]: 40,0873 

AE[1kHz.20°C]: +9,8 

V ( io.o20)IV]: 1.21 



Beispiel M10 

20 CCP-20CF3 2,0% 

CCP-30CF, 3,0% 

BCH-2F.F 10,0% 

BCH-3F.F 10.0% 

BCH-5F.F 9,0% 

25 FET-2CL 6,0% 

FET-3CL 6,0% 

CCP-30CF 3 .F 10,0% 

CCP-50CF 3 .F 10,0% 

CGU-2-F 9,0% 

30 CGU-3-F 8,0% 

CGU-5-F 8,0% 

CBC-33F 5,0% 

CBC-53F 4,0% 



Kfcrpunkt [°CJ: +95 
An [589 nm, 20 *C]: +0,1 341 
WojM: 1.42 



35 
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BeisptelMH 



CCP-20CF 2 .F.F 8,0% Kfcrpunkt [°C]: +64 

CCP-30CF 2 .F.F 8,0% An [589 nm, 20 °CJ: +0.1045 

CCP-50CF2.F.F 7,0% V ( ,oa20»IV1: 1,04 

CCP-2OCF3.F 6,0% 

CCP-30CF3.F 7,0% 

CCP-50CF*F 7,0% 

CGU-2-F 13,0% 

CG0-3-F 14,0% 

CGU-5-F 13,0% 

BCH-3F.F 4.0% 

BCH-3F.F 6.0 % 

BCH-5F.F 7,0% 

Belsptel M12 

CCP-2OCF3 4,0% Wfirpunkt [°C]: +95 

CCP-3OCF3 3,0% An[589nm,20°CJ: +0.1088 

BCH-2F.F 5.0% V (1WW [VJ: 1.42 

BCH-3F.F 5.0% 

BCH-5F.F 5,0% 

CCP-20CF,.F 15.0% 

CCP-30CFs-F 15,0% 

CCP-50CF*F 15,0% 

CGU-2-F 10.0% 

CGU-3-F 9,0% 

CGU-5-F 8.0% 

CBC-33F 3.0 % 

CBC-53F 3.0 % 
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Beisptel M13 

CCP-20CFJ.F.F 20.0% 

CCP-30CF2.F.F 13,0 % 

5 CCP-50CF a .F.F 7.0% 

CCP-20CF 3 .F 21.0% 

CCP-30CF*F 12.0% 

CCP-50CF 3 .F 7.0% 

CGU-2-F 12.0% 

10 CGU-3-F 4.0% 

CGU-5-F 4.0% 



Wftrpunkt [°CJ: +84 
An (589 nm. 20 °CJ: +0,0912 
v <ioa20>IVJ: 1.28 



Beisptel M14 



15 / PCH-7F 



20 



25 

3> 



30 



PCH-302 
CCP-20CF, 
CGP-CF, 
CCP-4OCF3 
CCP-50CFs 
ECCP-3F.F 
ECCP-5F.F 
CGU-3-F 
CGU-5-F 
CCP-30CF2.F.F 
CCP-50CF 2 .F.F 
CP-30CF, 
CP.5OCF3 
CCPC-33 
CCPC-34 




PCH-6F 
PCH-7F 
CGU-5-F 



6.0% 
2.0% 
6.0% 
6.0% 
6.0% 
6.0% 
7.0% 
8.0% 
7,0% 
7.0% 
10.0% 
10,0% 
5,0% 
6.0% 
3.0% 
4,0% 




4,0% 
4,0% 
4.0% 



Kfcrpunkt [°C]: 121 
An[589nm,20 o CJ: 40.0903 
v (io^IVJ: 1.90 



WirpunktpC]: +113 
An [589 nm, 20 °CJ: ^+0^942^ 
Voojwo) 2.07 
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V 



CCP^OCF, 
CCP-30CF, 
CCP-40CF 3 
5 CCP-50CFs 
ECCP-3F.F 
ECCP-5F.F 
ECCP-30CF, 
ECCP-5OCF3 
10 ECCP-3F 
ECCP-5F 
BCH-3F.F 
BCH-5F.F 
CCP-20CF2.F.F 
15 $ CCP-30CF 2 .F.F 
CCP-50CF 2 .F.F 
rCCP-20CFs.F 
^ jCCP^OCF^F 
^ CCP-50CF*.F 




20 



CBC-33F 
CBC-53F 0 
CBC-55F 




30 



PCH-7F 7.0% 

CCH-303 2.0% 

CCH-501 2,0% 

CCP-20CF 2 .F.F 6.0% 

CCP-30CF 2 .F.F 6.0 % 

CCP-50CF 2 .F.F 6,0% 

CCP-2OCF3 8.0% 

CCP-30CF 3 9.0% 

CCP-40CF 3 9.0% 



Wflrpunkt [°C]: 
An [589 nm. 20 °C]: 



+77 
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56 



CCP-50CF, 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 

ECCP-3F.F 

ECCP-5F.F 



9.0% 
11.0% 
9.0% 
9,0% 
3,0% 
4,0% 



Bflispiel M17 



10 



15 



20 



25 



CGU-3-F 

CGU-5-F 

CCP-20CF 3 

CCP-3OCF3 

CCP-40CF a 

CCP-50CF, 

ECCP-3F.F 

ECCP-5F.F 

CUP-3F.F 

CUP-5F.F 

CCP-20CF2.F.F 

CCP-30CFa.F.F 

CCP-50CF 2 .F.F 

CP-30CF 3 

CP-5OCF3 

Betspiel Mia 



10.0% 
10,0% 
5,0% 
6,0% 
5.0% 
6.0% 
4.0% 
3,0% 
10.0% 
10.0% 
5.0% 
5.0% 
5,0% 
8.0% 
8,0% 



KBrpunktpC]: +98 
An [589 nm, 20 °C]: +0,1027 
v oaojo)[V]: 1,34 



CCP-2F.F.F 13.0% 

CCP-3F.F.F 13.0% 

30 CCP-5F.F.F 10,0% 

CCP-20CF 2 .F.F 5.0% 

CCP-30CF 2 .F.F 9.0% 

CCP-5OCF2.F.F 7,0% 

CCP-30CF, 11.0% 

35 CCP-50CF, 9.0% 



Kfcrpunkt [°C]: +35 

An [589 nm. 20 °CJ: +0.091 3 

Ac [1 kHz, 20 °CY 10,9 

v (io.o^[VJ: 1,23 
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CGU-2-F 8.0% 
CGU-3-F 9,0% 
CGU-5-F 6,0% 



Balsntat M1Q 

CCP-20CF».F.F 11.0% 

CCP-30CF8.F.F 11.0% 

CCP-50CF2.F.F 7.0% 

CCP-20CF..F 11.0% 

CCP-30CF,.F 12.0% 

CCP-50CF..F 15.0% 

CGU-2-F 6,0 % 

CGU-3-F 10.0% 

CGU-5-F 10.0% 

BCH-3F.F 7.0% 

Beisninl U9n 



KHrpunkl [°CJ: +85 
An (589 nm. 20 "CJ: +0.0997 
Vdwas M: 1,24 



CCP-2F.F.F 11.0% 

CCP-3F.F.F 14,0% 

CCP-5F.F.F 6.0% 

CCP-20CFg.F.F 6.0% 

CCP-3OCF2.F.F 7.0% 

CCP-30CF, 8.0% 

CCP-50CF, 5.0% 

CGU-2-F i%0% 

CGU-3-F 14.0% 

CQU-5-F 11,0% 

BCH-3F.F 6.0% 



Kttrpunktpcj: 464 
An [589 nm, 20 "CJ: +0,0954 
V (ioojd) [V]: 1.02 



WO 96/05159 
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Beisptel M21 

CCP-2F.F.F 17,0% 

CCP-3F.F.F. 12,0% 

5 CCP-5-F.F.F 11,0% 

CCP-20CFa.F.F 6,0% 

CCP-30CF2.F.F 6,0% 

CCP-50CF 2 .F.F 10.0% 

CCP-20CF S 9.0% 

10 CCP-30CF* 2,0% 

CCP-50CF 3 7.0% 

CGU-2-F 10.0% 

CGU-3-F 4.0% 

CGU-5-F 6.0% 

15 

BfiiSPtel M22 



KlSrpunkt [°C): 460 
An [589 nm, 20 °C]: +0,0874 
V ( ,o.o^)IVl: 1.19 



20 



25 



30 



PCH-7F 9,0% 

CCH-301 6,0% 

CCH-303 6,0% 

CCH-501 6.0% 

CGU-2-F 3.0% 

CCP-2OCF2.F.F 9.0% 

CCP-30CF 2 .F.F 9,0% 

CCP-5OCF2.F.F 13,0% 

CCP-30CF,.F 15,0% 

CCP-50CF*F 14,0% 

CP-30CF, 5.0% 

CP-50CF, 5.0% 

Beispiel M23 



Kldrpunkt [°C]: 461 
An [589 nm, 20 °CJ: 40.0734 
VvowM- 1.72 



35 



CCP-2.F.F.F 13,0 % 

CCP-3.F.F.F 13,0% 

CCP-5.F.F.F 10.0% 

CX)P-20CF 2 ,F.F 7.0% 



Kldrpunkt [°C]: 460 
An [589 nm. 20 °C]: 40,0908 
VdawM: 1.18 
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CCP-30CF 2 .F.F 7,0% 

CCP-50CF*F.F 7,0% 

CCP-30CF, 11,0% 

CCP-50CF, 7,0% 

CGU-2-F 11,0% 

CGU-3-F 8,0% 

CGU-5-F 6.0% 



10 



15 



20 



PCH-7F 9.0% 

CCP-20CF 2 .F.F 13.0% 

CCP-30CF a .F.F 14,0% 

CCP-50CF 2 .F.F 15,0 % 

CCP-20CF,.F 17,0% 

CCP-30CFj.F 7.0% 

CCP-50CFs.F 7,0% 

CGU-2-F 10,0% 

CGU-3-F 5,0% 

CGU-5-F 3.0% 



Wfirpunkt [°CJ: +70 

An [589 nm. 20 °CJ: +0.0855 

Ae[1kHz.20°Cl: 9,3 

v (ioA20)M: 1,22 



Beisofef MPS 



PCH-7F 9.0% 

25 CCP-20CF*F.F 20,0% 

CCP-30CF 2 .F.F 15,0% 

CCP-5OCF2.F.F 15.0% 

CCP-2OCF3 5.0% 

CCP-30CF S 5.0% 

30 CGU-3-OXF 15,0% 

CGU-5-OXF 16,0% 



KWrpunlcl[ 0 CJ: +81 
An [589 nm, 20°CJ: +0,1 007 
Ae[1kHz.20°C]: 1,23 



35 



WO 96/05159 
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Beispiel M26 



PCH-7F 5.0% KIArpunktrC]: +65 

CUP-2F.F 4,0% An[589nm,20°CJ:. +0.1066 

5 CUP-3F.F 3.0% Ae[1kHz,20°C]: 1.19 

CCP-20CF S 8.0% 

CCP-30CF, 8.0% 

CCP-40CF, 8.0% 

CCP-50CF, 7.0% 
10 BCH-2F.F 8.0% 

BCH-3F.F 8.0% 

BCH-5F.F 8.0% 

CGU-2-F 11,0% 

CGU-3-F 11,0% 

15 CGU-5-F 11,0% 



BeiSDielM27 



20 



25 



30 



PCH-301 

PCH-302FF 

PCH-502FF 

CCP-302FF 

CCP-502FF 

CCP-21FF 

CCP-31FF 

CCH-34 

CCH-35 

CCH-301 

CCH-303 

Beispiel M28 



7.0% 
15,0% 
18,0% 
10,0% 
10,0% 
12.0% 
10.0% 
4.0% 
4,0% 
5,0% 
5,0% 



Kfcrpunkt [°CJ: +67 
An [589 nm, 20 °CJ: +0,081 1 
A£ [1 kHz, 20 °C]: 1,96 



CCP«30CF 2 .F.F 7,0% 

CCP-50CF2.F.F 6.0 % 

CCP-20CF,.F 10,0% 

CCP-30CF».F 8.0% 



K&rpunkt [°CJ: +72 

An [589 nm. 20 °CJ: +0.1070 

Ae[1kHz,20°C]: 10.7 

V ( toA2o>[V]: 1.12 
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10 



15 



20 



25 



30 



35 



CCP-50CF*F 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 

BCH-2F.F 

BCH-3F.F 

BCH-5F.F 

Betspjpl MPQ 

PCH-7F 

CCP-2F.F.F 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.F.F 

CCP-20CF, 

CCP-30CF 3 

CCP-40CF, 

CCP-50CF, 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 

BCH-3F.F 

Beispiel M3Q 

PCH-302 

CCH-303 

CCH-501 

CCP-20CF 3 

CCP-30CF, 

CCP-40CF, 

CCP-50CF, 

ECCP-3F.F 

ECCP-5F.F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 



14,0% 
10,0% 
14,0% 
12,0% 
5.0% 
6,0% 
8.0% 



2,0% 
10,0 % 
10,0% 
7.0% 
7,0% 
7.0% 
7.0% 
7.0% 
14,0% 
13.0% 
13.0% 
3.0% 



2,0% 
7.0% 
7.0% 
6,0% 
7.0% 
6.0% 
7,0% 
10.0% 
10.0% 
3.0% 
3,0% 



Kfcrpunkt f»C] : 
An (589 nm, 20 °CJ: 



465 

40.0936 



WSrpunkt [°CJ: 
An (589 nm. 20 °CJ: 
v oo.o^[VJ: 



+93 

+0.0768 
1.77 
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CCP-2F.F.F 
CCP-3F.F.F 
CCP-5F.F.F 



10,0% 
11,0% 
11,0% 



5 Beispie! M31 

CCH-35 3.0% 

CCP-2F.F.F 6,0% 

CCP-3F.F.F 6,0% 

10 CCP-5F.F.F 4,0% 

CCP-20CF 2 .F.F 14,0 % 

CCP-30CF 2 .F.F 8,0% 

CCP-50CF 2 .F.F 14,0% 

CCP-30CF 3 7.0% 

15 CCP-50CF 3 7,0% 

CGU-2-F 10.0% 

CGU-3-F 10,0% 

CGU-5-F 9.0% 

20 Beispiel M3g 



Wdrpunkt [°CJ: 460 

An [589 nm. 20 °C]: 40,0930 

Ae [1 kHz, 20 °CJ: 11,0 

V ( io.ojo)[VJ: 1.20 



PCH-7F 2,0% 

CCP-20CFa.F.F 20.5 % 

CCP-30CFa.F.F 10.0 % 

25 CCP-50CF 2 .F.F 7.0% 

CCP-20CFs.F 21.0% 

CCP-30CF,.F 9,0% 

CCP-50CF^F 3,5% 

CGU-2-F 13.0% 

30 CGU-3-F 9.0% 

CGU-5-F 5,0% 



KBrpunkt [°C]: 469 

An[589nm t 20°C]: 40,0900 

Ae[1 kHz.20°CJ: 10.4 

V(ioa20)[V): 1.13 



35 
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10 



15 



20 



25 



30 



Beispiel M 33 

PCH-7F 

CCP-2F.RF 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.F.F 

CCP-20CF, 

CCP-30CF, 

CCP-40CF 3 

CCP-50CF, 

CGU-2-F 

BCH-2F.F 

BCH-3F.F 

PCH-302 

Beispiel M34 

CCP-2F.F.F 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.F.F 

CCP-20CFj 

CCP-30CF 3 

CCP-40CF* 

CCP-50CF 3 

CGU-2-F 

BCH-2F.F 

BCH-3F.F 

CCH-35 

CCH-303 

Beispiel M3S 



4,0% 
10,0% 
10,0 % 
7,0% 
7.0% 
7,0% 
7.0% 
3.5% 
12.0% 
12,0% 
10.5% 
10.0% 



10.0% 
10,0% 
7,0% 
7.0% 
7,0% 
7,0% 
4,0% 
12,5% 
12.5% 
12.5% 
5,5% 
5.5% 



K£rpunkt[°C): 
An{589nm,20°C]: 



465 

40.0937 
1.32 



Kfcrpunktpcj: 
An [589 nm, 20 °CJ: 



476 

40,0936 
1.32 



35 



CGU-2-F 
CGU-3-F 
CGU-5-F 



10,0% 
10.0% 
10.0% 



W&rpunkt [°C]: 
An 1589 nm, 20°CJ: 
V(ioa20>M: 



410,0 

40.1027 
1.30 
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CCP-2F.F.F 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.F.F 

CCP-30CF, 

CCP-40CF a 

CCP-50CF3 

CCP-2OCF2.F.F 

CCP.30CFa.RF 

CCP-5-OCF2.F.F 

ECCP-3F.F 

CBC-33F 

CBC-53F 

CBC-55F 

Beispiel M36 

CCP-2F.F.F 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.F.F 

CCP-2OCF2.F.F 

CCP-3OCF2-F.F 

CCP-30CF, 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 

Boisptol M37 

CCP-20CF 3 

CCP-30CF, 

CCP-40CF 3 

CCP-50CF, 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 



5,0% 

5,0% 

5.0% 

5,0% 

5.0% 

5.0% 

9.0% 

8.0% 

8.0% 

6.0% 

3.0% 

3.0% 

3.0% 



14.0% KttrpunktpCJ: +59 

13.0% An [589 nm, 20 °CJ: 40.0900 

8.0% kHz,20"CJ: 11^ 

10 '°% V (1(MU0) fVI; o.97 



8.0% 
9.0% 
14.0% 
13.0% 
11,0% 



5,0% Kfcrpunkt [°C]: +94 

6.0 % An [589 nm. 20 °CJ: +0,0903 

5 -°% V (I0 ^[VJ: 1,42 



6.0% 
6.0% 
6.0% 
6.0% 
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CCP-2F.F.F 16.0 % 

CCP-3F.F.F 16.0% 

CCP-5F.F.F 16.0% 

ECCP-3F.F 4,0% 

5 ECCP-5F.F 4,0% 

CBC-33F 4,0% 

Bgispiel MM 

10 PCH-7F 8,0% WflrpunktrCJ: +77 

CCH-301 5,0% An [589 nm, 20 °CJ: +0.0729 

CCH-303 5,0% V 0MM W]i 1i59 

CCH-501 6,0% 

CGU-2-F 3,0% 

15 CCP-20CF 3 4.0% 

CCP-SOCF, 5.0% 

CCP-40CF, 4.0% 

CCP-SOCF, 5,0% 

CCP-2OCF2.F.F. 8,0% 

20 CCP-30CF2.F.F 8,0% 

ccp-scx:f 2 .f.f ii,o% 

CCP-3F.F.F 14,0% 

CCP-5F.F.F 14.0% 

25 Beispial M39 

PCH-7F 3,0% KJfirpunkt [°C]: +91 

PCH-302 4,0 % An [589 nm, 20 °CJ: 40,0791 

CCH-303 6.0% V (tMaw [V]: 1f80 

30 CCH-501 6,0% 

CCP-20CF, 5,0% 

CCP-3OCF3 6.0% 

CCP-40CF, 5,0% 

CCP-SOCF, 6,0 % 

35 ECCP-3F.F 10.0% 

ECCP-5F.F 9.0% 
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10 



CGU-3-F 3,0 % 

CGU-5-F 2,0% 

CCP-2F.F.F 8,0% 

CCP-3F.F.F 8,0% 

CCP-5F.F.F 8,0% 

CCP-20CF a .F.F 3,0% 

CCP-30CFJ.F.F 3.0% 

CCP.50CFj.RF 3,0% 

CBC-33F 2,0 % 



Beisplel M40 



PCH-7F 2.5% 

15 CCH-35 4.0% 

CCP-2F.F.F 8,0% 

CCP-3F.F.F 9.5% 

CCP-5F.F.F 5,0% 

CCP-20CFa.F.F 15.0% 

20 CCP-30CF 2 .F.F 10,5% 

CCP-50CF*F.F 12,5% 

CCP-30CF 3 4,5% 

CCP-5OCF3 4,5% 

CGU-2-F 12,0% 

25 CGU-3-F 7,0% 

CGU-5-F 5,0% 



K&rpunkt [°CJ: 074 
An [589 nm, 20 °C]: +0.0871 
V«oa2w[V]: 1,27 



Beisfiiftl Mdi 



30 PCH-7F 4,0% 

CCH-35 5,0% 

CCP-2F.F.F 7.0% 

CCP-3F.F.F 9.0% 

CCP-5F.F.F 5,0% 

35 CCP-20CF 2 .F.F 15.0% 



Kfcrpunkt [°CJ: 469 
An [589 nm. 20 °C]: +0.0861 
VftaAmM: 1,21 
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CCP-30CF 2 .F.F 9,0% 

CCP.50CFj.RF 13.0% 

CCP-30CF, 3( 0% 

5 CCP-SOCF, 3,0% 

CGU-2-F io t O% 

CGU-3-F 10,0% 

CGU-5-F 7.0% 

10 Beisoiel M4? 



15 



20 



CCP-2F.F.F 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.RF 

CCP-20CF, 

CCP-30CF 3 

CCP-40CF, 

CCP-SOCF, 

CGU-2-F 

CGU-3-F 

CGU-5-F 

BCH-3F.F 

FT-5.FCI 



10,0% 
10.0% 
5.0% 
6.0% 
6.0% 
6,0% 
5.0% 
14,0% 
13,0% 
13,0% 
6.0% 
6,0% 



Kfcrpunkt[°C]: +65 
An[589nm t 20°CJ: +0.1051 
Vno.ojo)[V]: 1,15 



25 Beisoiel M4q 



30 



PCH-7F 

CCP-2F.F.F 

CCP-3F.F.F 

CCP-5F.F.F 

CCP-20CF, 

CCP-30CF, 

CCP-40CF, 

CCP-50CF, 



1.0% 
10.0% 
10.0% 
7.0% 
6,5% 
7,0% 
6.5% 
7,0% 



Kfcrpunktpcj: +65 
An [589 nm. 20 °CJ: +0,0935 
Vmoxijo) IV]: 1.12 



35 
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PCT7EF9SN3M5 



CGU-2-F 14,0% 

CGU-3-F 14,0 % 

CGU-5-F 14.0% 

5 CCP-30CF2.F.F 3,0 % 

Besniel M 44 

CCP-2RF.F 13.0% 

10 CCP-3F.F.F 13,0% 

CCP-5F.F.F 8,0% 

CCP-2OCF2.F.F. 10,0% 

CCP-30CF*.F.F 8,0% 

CCP-30CF 3 6,0% 

15 CCP-50CF 3 4,0% 

CGU-2-F 14.0% 

CGU-3-F 13,0% 

CGU-5-F 11.0% 



20 



WSrpunkt [°CJ: +61 
An [589 nm, 20 °CJ: 40.0909 
Vno.ojzcn [V]: 0.99 



25 



30 



35 
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Beisptel M45 



10 



CCP-2F.F.F 13,0% 

CCP-3F.F.F 13.0% 

CCP-5F.F.F 10,0% 

CCP-2OCF2.F.F 7,0% 

CCP-30CFj.F.F 7,0% 

CCP-50CFa.F.F 5,0% 

CCP-30CF 3 12,0% 

CCP-50CF, 7,0% 

CGU-2-F 11,0% 

CGU-3-F 9.0% 

CGU-5-F 6.0% 



Wfirpunkt [°C]: +79 
An [589 nm, 20 °C]: 0.0910 

VdoxwwIV]: +1.18 



15 Beisoiel M46 



PCH-7F 5,5% 

CCP-20CFa.F.F 14.0% 

CCP-30CF*F.F 9,0% 

20 CCP-5CX)F a .F.F 6.5% 

CCP-20CF,_F 16.0% 

CCP-30CF*F 10,0% 

CCP-50CF*F 7,0% 

CGU-2-01DT 16,0% 

25 CGU-3-01DT 8,0% 

CGU-5-01DT 8.0% 



Warpunkt[ 0 C]: +79 

An 1589 nm, 20 °CJ: +0,0930 

Ae[1 kHz,20 # CJ: 11,2 

VnowmlVJ: 1.16 



Beisoiel M47 



30 PCH-7F 5.5% 

CCP-2OCF2.F.F 17.0% 

CCP-3OCF2.F.F 9,0% 

CCP-5OCF2.F.F 6,0% 

CCP-20CF,.F 18,0% 

35 CCP-30CF^F 8.0% 

CCP-50CF».F 3,0% 



Warpunkt [°C]: +76 

An[589nm,20°C]: +0.0925 

Ae 11kHz, 20 °CJ: 11,2 

VnojoawIVJ: 1.16 
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10 



15 



CGU-2-01DT 
CGU-3-01DT 
CGU-5-01DT 

Beisoiel Mdft 
PCH-5F 

CCP-20CFa.RF 

CCP-30CF 2 .F.F 

CCP-50CFa.F.F 

CUP-2F.F 

CUP-3F.F 

CBC-33F 

CBC-53F 

CBC-55F 

CGU-2-01DT 



17,0% 
8.5% 
6,0% 



2.80% 


Wfirpunkt [°CJ: 


+102 


14 ( 91 % 


Ae[1kHz,20°CJ: 


11.3 


14,00% 


Vncojo) IV]: 


1,02 


14,91 % 


Ki [10-« N. 20 °C]: 


10,4 


4.69% 




1,40 


4,69% 




4,69% 






4,69% 






4.62% 






30,00% 







20 



25 



30 



Veroteich 1 
PCH-5F 

CCP-20CFa.F.F 

CCP-30CFa.F.F 

CCP-50CF 2 .F.F 

CUP-2F.F 

CUP-3F.F 

CBC-33F 

CBC-53F 

CBC-55F 

CGU-3-01DT 



2.80% 


Kttrpunktpcj: 


+110 


14.91 % 


Ae [1 kHz, 20 XJ: 


+11,5 


14.00% 


VfiaAm [V]: 


1.11 


14,91 % 


K, [10-12 N, 20 °CJ: 


12.7 


4,69% 




1,20 


4,69% 




4,69% 






4,69% 






4,62% 






30,00% 
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10 



PCH-5F 


2,80% 


Kfcrpunkt [°C]: 


+113 


CCP-20CF 2 .F.F 


14.91 % 


Ae[1 kHz,20°C].\ 


11,2 


CCP-30CF 2 .F.F 


14,00% 


V,iaojo)IVJ: 


1.14 


CCP-SOCF a .F.F 


14,91 % 


K, [10-« N ? 20°CJ: 


12,9 


CUP-2F.F 


4,69% 




1,23 


CUP-3F.F 


4.69% 




CBC-33F 


4,69% 






CBC-53F 


4,69% 






CBC-55F 


4,62% 






CGU-5-01DT 


30,00% 







15 



20 



25 



30 



Beisoiel M49 

PCH-5F 

PCH-7F 

CCP-20CF, 

CCP-30CF S 

CCP-50CF 3 

ECCP-3F.F 

ECCP-5F.F 

BCH-3F.F 

CUP-3F.F 

CUP5F.F 

CCP-30CF*F.F 

CCP-50CF 2 .F.F 

CBC-33F 

CBC-53F 

CGU-2-01DT 



4,2% 
4,2% 
4,2% 
5,6% 
4,9% 
7,7% 
7,7% 
4.2% 
4.9% 
4,2% 
4,9% 
7,7% 
2,8% 
2.8% 
30,0% 



K&rpunktpC]: 
Aep kHz,20°C]: 

K,[10-wN t 20°Cl: 



+84 

9,7 

1,08 

10,2 

1,50 



35 



PCT/EP9S03045 



72 



Vergteich 1 





PCH-5F 


4.2% 


Wflrpunkt [°CJ: 


+92 




PCH-7F 


4 t 2% 


Ae[1 kHz,20°C]: 


9.8 


5 


CCP-20CF, 


4,2% 


VnoAaolVJ: 


1.19 




CCP-30CF 3 


5.6% 


K, [10« N,20°CJ: 


12,5 




CCP-50CF, 


4,9% 




1,22 




ECCP-3F.F 


7,7% 








ECCP-5F.F 


7,7% 






10 


BCH-3F.F 


4,2% 








CUP-3F.F 


4,9% 








CUP5F.F 


4,2% 








CCP-30CFj.F.F 


4,9% 








CCP-50CF2.F.F 


7,7% 






15 


CBC-33F 


2,8% 








CBC-53F 


2,6% 








CGU-3-01DT 


30,0% 








Yergteteh 2 








20 












PCH-5F 


4,2% 


KfcrpunktpC]: 


+95 




PCH-7F 


4,2% 


Ae[1 kHz,20°C]: 


9.6 




CCP-20CF 3 


4.2% 


V(io.oio>IV]: 


1.21 




CCP-30CF 3 


5,6% 


K, [10-12 N. 20°CJ: 


12,6 


25 


CCP-50CF, 


4,9% 




1,26 




ECCP-3F.F 


7,7% 








ECCP-5RF 


7,7% 








BCH-3F.F 


4,2% 








CUP-3F.F 


4,9% 






30 


CUP5F.F 


4,2% 








CCP-3OCF2.F.F 


4,9% 








CCP-50CF 2 .F.F 


7,7% 








CBC-33F 


2.8% 








CBC-53F 


2,8% 






35 


CGU-5-01DT 


30,0% 
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Beisptel M5Q 



PCH-5F 


2.60% 


Kterpunkt [°CJ: 


81 


CCP-20CF 2 .F.F 


14,91 % 


Ae[1 kHz,20°CJ: 


10,1 


CCP-30CFj.F.F 


14.00% 




0.98 


CCP-5OCF2.F.F 


14.91 % 


K t [10-«N,20°CJ: 


8.6 


CUP-2F.F 


4.69% 




1.30 


CUP-3F.F 


4.69% 






CBC-33F 


4.69% 






CBC-53F 


4.69% 






CBC-55F 


4.62% 






CGU-2-F 


30.00% 







Vergletah 1 

15 



PCH-5F 


2.80% 


K£rpunkt[°C]: 


+93 


CCP-2OCF2.F.F 


14.91 % 


Ae[1kHz.20»C]: 


10,6 


CCP-3OCF2.F.F 


14.00% 


VooA»> [VJ: 


1,02 


CCP-50GF2.F.F 


14.91 % 


K 1 [KH2N.20°C]: 


9.9 


CUP-2F.F 


4.69% 


K./K,: 


1.52 


CUP-3F.F 


4.69% 






CBC-33F 


4.69% 






CBC-53F 


4.69% 






CBC-55F 


4.62% 






CGU-3-F 


30.00% 






Verpteich 2 








PCH-5F 


2,80% 


K&rpunkt [°C]: 


+98 


CCP-2OCF2.F.F 


14.91 % 


Ae[1 kHz,20°C]: 


10.2 


CCP-3OCF2-F.F 


14.00% 




1.08 


CCP-5OCF2.F.F 


14.91 % 


K,[1Ch« N, 20°CJ: 


10,7 


CUP-2F.F 


4.69% 


W<,: 


1,40 



CUP-3F.F 4,69% 

35 
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CBC-33F 
CBC-53F 
CBC-55F 
5 CGU-5-F 

Beigpfel Mfit 

PCH-5F 
10 PCH-7F 

CCP-2OCF3 
CCP-3OCF3 
CCP-50CF 3 
ECCP-3F.F 

15 ECCP-5F.F 
BCH-3F.F 
CUP-3F.F 
CUP-5F.F 
CCP-3OCF2.F.F 

20 CCP-50CFj.F.F 
CBC-33F 
CBC-53F 
CGU-2-F 

25 Vergteich 1 

PCH-5F 
PCH-7F 
CCP-20CF, 

30 CCP-30CF, 
CCP-50CF S 
ECCP-3F.F 
ECCP-5F.F 
BCH-3F.F 

35 CUP-3F.F 



4 ( 69% 
4,69% 
4.62% 
30,00% 



4,2% 


KUrpunkt [°CJ: 


467 


4,2% 


Aef1 kHz,20°C]: 


9.0 




VnoAaw IV]: 


1.04 


5.6% 


K, (10-t2 N, 20 °CJ: 


8.7 


4,9% 


K, [10-« N, 20 °C]: 


8,7 


7,7% 




1.27 


7,7% 






4,2% 






4,9% 






4.2% 






4,9% 






7.7% 






2,8% 






2,8% 






30,0% 






4,2% 


Kfcrpunkt pC]: 


+78 


4.2% 


A£l1kHz,20°CJ: 




4,2% 


V(io.aa» [VJ: 


1.09 


5,6% 


K, [10-w N,20°C]: 


10,1 


4,9% 




1.44 


7.7% 





7.7% 
4,2% 
4.9% 
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CUP-5F.F 4,2 % 

CCP-30CF 2 .F.F 4.9% 

CCP-50CF a .F.F 7,7% 

CBC-33F 2,8% 

CB053F 2,8% 

CGU-3-F 30,0% 

Very leksh 2 



PCH-5F 

PCH-7F 

CCP-2OCF3 

CCP-3OCF3 

CCP-5OCF3 

ECCP-3F.F 

ECCP-5F.F 

BCH-3F.F 

CUP-3F.F 

CUP-5F.F 

CXJP-3OCF2.F.F 

CCP-5OCF2.F.F 

CBC-33F 

CBC-53F 

CGU-3-F 



4,2% 
4,2% 
4,2% 
5.6% 
4,9% 
7,7% 
7,7% 
4,2% 
4,9% 
4.2% 
4,9% 
7,7% 
2,8% 
2,8% 
30,0% 



Kterpunkt fCJ: 482 

Ae[1 kHz,20°C]: 9,1 

V no .oao)[V]: 1.15 

K, [lO-w N, 20 °CJ: 10,8 

W<,: 1,41 



Beispiel M52 



PCH-5F 3,2% 

CCP-20CF 2 .F.F 17,0% 

CCP-30CF 2 .F.F 16.0% 

CCP-50CF 2 .F.F 17.0% 

CUP-2F.F 5.4% 

CUP-3F.F 5,4% 



Warpunkt [°C]: +104 

Ae[1kHz,20°C]: 10.0 

VnaojoIVJ: 1,06 

K, [lO-w N, 20 °C]: 10,2 

W< t : 1,74 
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CBC-33F 
CBC-53F 
CBC-55F 
CGU-3-F 



5,4% 
5 t 4% 
5.3% 
20,0% 



Belspiel MS3 



PCH-5F 
10 CCP-2OCF2.F.F 

CCP-3OCF2-F.F 

CCP-50CF 2 .RF 

CUP-2F.F 

CUP-3F.F 
15 CBC-33F 
CBC-53F 
CBC-55F 
CGU-1V-F 



3,60% 


Kferpunkt [°CJ: 


+11,6 


19,17% 


Ae[1 kHz.20°CJ: 


9,1 


18.00% 




1.16 


19.17% 


K, [10*t2 N, 20 °CJ: 


10.9 


6,03% 


M< t : 


1.55 


6,03% 






6,03% 






6,03% 






5,94% 






10.00% 







20 



25 



30 



35 
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PatentansprQche 

1 . Flussigkristallines Medium auf der Basis ernes Gemtsches von poia- 
ren Verbindungen mit positiver dielektrischer Anisotropic, dadurch 
gekennzeichnet, da6 es eine Oder mehrere Verbindungen der 
aRgemeinen Forme! I 



10 




enthatt, 
worin 

R H, einen unsubstituierten. einen einfach durch CN Oder 

CF 3 oder einen mindestens einfach durch Halogen sub- 
strtuierten ADcyt- oder Alkenylrest mil 1 bis 15 C-Ato- 
men, wobei in diesen Resten auch eine oder mehrere 
CHrGruppen jeweils unabhAngrg voneinander durch 
-CK-S-, -<C>-. -CO-, -COO-. -O-CO- oder 

-O-COO- so ersetzt se'm kdnnen, da6 O-Atome nicht 
direkt miteinander verknupft sind, 

Ai und A* jeweils unabhdngig voneinander einen 

trans-1 ,4-Cyclohexylenrest, worm auch eine oder 
30 mehrere nicht benachbarte CHrGruppen durch -O- 

und/oder -S- ersetzt sein kdnnen, oder einen 
1 ,4-Cyciohexenylenrest. 



20 



25 



35 
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20 



25 



30 



2i und Z* jeweils unabhdngjg voneinander -COO. -O-CO- 

-CHaO-. -OCHr. -CHgCHr, -CH=CH-, -CsC- oder eine 
Einfachbindung. einer der Reste Z» und 2a auch 
-(CHa)4- Oder -CH^CH-CHjCH^. 

Y F, CI. halogenlertes Alkyf. Alkenyl oder ADcoxy mft 1 bis 

6C-Atomen 

L 1 H oder F. und 

m OodeM 

bedeutet. 

Medium nach Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet. daS es zusfltz- 
,ich eine oder mehrer » Verbindungen ausgewahlt aus der Gruppe 
bestehend aus den allgemeinen Formeln II. Ill, IV. V und VI enthaft 



Y 





IV 
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worin die einzelnen Reste die folgenden Bedeutungen haben: 

R°: n-Alkyl, Oxaalkyl, Ruoralkyl Oder Alkenyl mit jeweils bis 

zu 7 C-Atomen, 

Xo: F. CI. hatogeniertes Alkyl. Alkenyl oder Aflcoxy mit 1 bis 

6 C-Atomen, 

Y* und Y*. jeweils unabhangig voneinander H oder F, 
r. OodeM, 

mit der MaBgabe. daB die Verbindungen III und IV mit den Verbfav 
dungen der Fonmel I nicht kJentisch sind 

3. Medium nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB der Anteil 
an Verbindungen der Formein I bis VI zusammen im Gesamtgemisch 
mindestens 50 Gew.-% betrfigt. 

4. Medium nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Anteil an Verbindungen der Fonmel I im Gesamtgemisch 3 bis 80 
Gew.-% betragt 
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5. Medium nach mindestens einem der Anspruche 2 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB der Anteil an Verbindungen der Formeln II bis 
VI im Gesamtgemisch 20 bis 80 Gew.-% betrigt. 

6. Medium nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB es 
etne Verbindung der Formel 



10 




enthait. 

worin R. U und Y die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung haben. 

7. Medium nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB Y F, OCHF 2 
oderOCFjist 

8. Medium nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB in der 
Verbindung der Formel I R vorzugsweise Ethyl, femer Propyl und 
Pentyt bedeutet 

9. Medium nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
daB es ein Oder mehrere Verbindungen der Formel I und ein Oder 
mehrere Verbindungen der Formel 



F 




35 



enthdlt. 
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worin 

R° n-Alkyl, Oxaalkyl, Ruoralkyl Oder AJkenyl mit jeweils bis zu 

9 C-Atomen und Y2 H Oder F und X° F, OCF 3 Oder OCHF 2 bedeutet 

Verwendung des flQssigkristallinen Mediums nach Anspruch 1 fQr 
elektrooptische Zwecke. 

Elektrooptische FlOssigkristallanzeige enthaltend ein flussigkristal- 
lines Medium nach Anspruch 1. 

Verbindungen der Formel I 



15 




worm a Ai. A2, 7s % Z*. Y und m die in Anspruch 1 angegebene 
Bedeutung haben und U H und Y halogeniertes Alkyl, Alkenyt oder 
Alkoxy mit 2-6 C-Atomen bedeuten. 

1 3. Verbindungen der Forme! 



25 




30 

wonn 

R. Y und is die in Anspruch 12 gegebene Bedeutung haben. 

35 



5 

10. 
11. 

10 
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